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Resumen
Titulo: Evaluacion de nanocelulosa funcionalizada con surfactantes para la reduccion de la tension
interfacial en un crudo pesado de un campo colombiano®
Autor: Tania Karina Triana Buitrago, Jose Andrés Diaz Torres™*
Palabras Clave: Nanocelulosa; surfactantes; nanotecnologia; recobro mejorado (RM); tension
interfacial (T1); crudo pesado.

Los crudos pesados presentan desafios para los procesos de produccion y recobro debido a
su alta viscosidad y propiedades interfaciales desfavorables, que limitan la movilidad de los fluidos
y la eficiencia de extraccion. En este estudio, se evalud el potencial de nanocristales de celulosa
(CNC) funcionalizados con surfactantes para reducir la tension interfacial (IFT) entre un crudo
pesado de un campo colombiano y la fase acuosa.

Inicialmente, se evalué el comportamiento interfacial de la CNC, el dodecil sulfato de sodio
(SDS) y el bromuro de cetiltrimetilamonio (CTAB) individualmente, mediante mediciones de
tension interfacial a diferentes concentraciones. Posteriormente, se determind la concentracion
micelar critica (CMC) de ambos surfactantes para establecer los rangos de concentracion
empleados en la formulacion de los sistemas CNC—surfactante. Con base en estos resultados, se
prepararon sistemas hibridos CNC-SDS y CNC-CTAB bajo condiciones controladas y se
caracterizaron para evaluar la interaccion entre sus componentes. Los surfactantes contribuyen a
la reducciéon de la tension interfacial y favorecen la movilizacion del crudo mediante la
modificacion de las propiedades de la interfaz aceite—agua. Por su parte, la nanocelulosa, debido a
su naturaleza polimérica, puede contribuir al control de movilidad mediante un efecto
viscosificante, favoreciendo el desplazamiento del fluido durante procesos de recobro mejorado
de petroleo (EOR).

Finalmente, los sistemas funcionalizados se compararon con sus componentes individuales
en términos de reduccion de IFT. Los resultados permitieron identificar rangos de concentracion
con mayor actividad interfacial y evaluar el efecto de la funcionalizacién sobre el comportamiento
de la nanocelulosa. En conjunto, los sistemas CNC-surfactante mostraron potencial para
aplicaciones de EOR en crudos pesados, como alternativa para mejorar la eficiencia de
desplazamiento.

* Trabajo de Grado
** Facultad de Ingenieria Fisicoquimicas. Escuela de Ingenieria de Petrdleos. Director: Jimena Liseth Gomez Delgado.
PhD en Quimica. Codirector: Enrique Mejia Ospino PhD en Ciencias Quimicas.
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Abstract
Title: Evaluation of surfactant-functionalized nanocellulose for interfacial tension reduction in a
heavy crude oil from a Colombian field.”
Author: Tania Karina Triana Buitrago, Jose Andres Diaz Torres™
Key Words: Nanocellulose; surfactants; nanotechnology; enhanced oil recovery (EOR);

interfacial tension (IFT); heavy crude oil.

Heavy crude oils present challenges for production and recovery processes due to their high
viscosity and unfavorable interfacial properties, which limit fluid mobility and extraction
efficiency. In this study, the potential of surfactant-functionalized cellulose nanocrystals (CNC) to
reduce the interfacial tension (IFT) between heavy crude oil from a Colombian field and the
aqueous phase was evaluated.

Initially, the interfacial behavior of CNC, sodium dodecyl sulfate (SDS), and
cetyltrimethylammonium bromide (CTAB) was evaluated individually through interfacial tension
measurements at different concentrations. Subsequently, the critical micelle concentration (CMC)
of both surfactants was determined to establish the concentration ranges used for the formulation
of CNC—surfactant systems. Based on these results, CNC-SDS and CNC—-CTAB hybrid systems
were prepared under controlled conditions and characterized to evaluate the interaction between
their components. The surfactants contributed to reducing interfacial tension and promoting crude
oil mobilization by modifying the interfacial properties of the oil-water system. In turn,
nanocellulose, due to its polymeric nature, can contribute to mobility control through a
viscosifying effect, potentially favoring fluid displacement during enhanced oil recovery (EOR)
processes.

Finally, the functionalized systems were compared with their individual components in
terms of IFT reduction. The results allowed the identification of concentration ranges with greater
interfacial activity and the evaluation of the effect of surfactant functionalization on the behavior
of nanocellulose. Overall, the CNC—surfactant systems showed potential for EOR applications in
heavy crude oils as an alternative for improving displacement efficiency.

* Degree Work
** Faculty of Physicochemical Engineering. School of Petroleum Engineering. Advisor: Jimena Liseth Gomez Delgado
PhD in Chemistry. Co-advisor: Enrique Mejia Ospino, PhD in Chemical Sciences.
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Introduccion

En Colombia, los yacimientos de crudos pesados representan uno de los recursos
energéticos mas importantes para garantizar la sostenibilidad futura de la industria petrolera. De
acuerdo con el Informe de Recursos y Reservas de la Agencia Nacional de Hidrocarburos (ANH,
2023), los crudos pesados (10-22,3 °API) concentran aproximadamente 42.363 millones de
barriles de petroleo original en sitio (POES), representando cerca del 57.16 % del petrdleo original
en sitio descubierto en el pais, localizandose principalmente en las cuencas de los Llanos
Orientales y del Valle Medio del Magdalena. Sin embargo, a pesar de su abundancia y debido a
las propiedades fisicoquimicas del fluido y a las condiciones particulares del yacimiento, el crudo
pesado presenta factores de recobro significativamente bajos, con un promedio cercano al 10,6 %,
inferior al observado en crudos medianos y livianos, cuyos factores de recobro oscilan entre el
18% y el 29%. Esta situacion evidencia la necesidad de implementar tecnologias que permitan
incrementar la eficiencia de extraccion y convertir una mayor fraccion de estos recursos en reservas
comercialmente recuperables, ya que constituyen una importante oportunidad para garantizar la
sostenibilidad de la produccién nacional de hidrocarburos. Por lo tanto, incrementar el factor de
recobro de estos crudos permitiria aumentar las reservas probadas y generar un impacto
significativo en la produccion petrolera del pais.

La produccion de hidrocarburos comprende tres etapas principales de recuperacion:
recobro primario, que aprovecha la energia natural del yacimiento; recobro secundario, basado
principalmente en la inyeccion de agua o gas para mantener la presion del sistema; y recobro
terciario o recuperacion mejorada de petroleo (Enhanced Oil Recovery, EOR), que emplea técnicas
avanzadas como la inyeccién de vapor, didxido de carbono (CO:), polimeros, surfactantes y

espumas. (Ospina Gomez, 2015). Estas tecnologias buscan movilizar el petréleo remanente
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atrapado en los poros de la roca y aumentar significativamente el factor de recobro, especialmente
en yacimientos de crudos pesados donde la alta viscosidad y tension interfacial limita la

produccion por métodos convencionales.

Entre las diversas técnicas de recuperacion mejorada de petroleo (Enhanced Oil Recovery,
EOR), la inyeccion de surfactantes ha cobrado especial relevancia debido a su capacidad para
reducir la tension interfacial entre el petroleo y los fluidos de inyeccion, asi como para modificar
las propiedades de interaccion en los sistemas fluido-fluido y fluido-roca. Estas caracteristicas
favorecen la movilizacién del petrdleo residual atrapado en los poros del medio poroso,
incrementando la eficiencia del desplazamiento y, por consiguiente, el factor de recobro del
yacimiento. Debido a estos beneficios, los surfactantes se han consolidado como una de las
alternativas mas prometedoras dentro de los procesos de recuperacion mejorada de crudo,
especialmente en yacimientos de crudos pesados donde las elevadas viscosidades limitan la
produccion mediante métodos convencionales, ya que tal y como lo describe Aguirre (2013), los
procesos EOR consisten en la inyeccion de fluidos o sustancias especificas con el objetivo de
recuperar una mayor cantidad de petrdleo una vez que la energia natural del yacimiento y los
métodos de recuperacion secundaria resultan insuficientes para mantener una produccion

econOmicamente viable.

Por otra parte, los problemas operaciones y ambientales de los métodos quimicos
tradicionales han traido desafios mucho mas complejos, debido al énfasis en el desarrollo de
nuevos métodos amigables con el medio ambiente. Bajo estas condiciones, la nanotecnologia

aplicada en combinacién con surfactantes promete mejorar la efectividad en la reduccion de la
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tension interfacial entre el crudo y el agua, para mejorar la recuperacion del petréleo (Otalvaro

Duque, 2015) (Huh, Daigle, Priggiobbe, & Prodanovi¢, 2019).

Por otro lado, en los ultimos afos, el desarrollo de los nanofluidos ha abierto nuevas
posibilidades en el campo del recobro mejorado (EOR). En particular, la nanocelulosa, que puede
obtenerse a partir de materia orgénica y ha ganado bastante interés debido a la amplia variedad de
aplicaciones que ofrece y al creciente impacto de estos materiales en la industria. Se ha visto que
la incorporacion de nanoparticulas en soluciones con surfactantes no solo mejora la estabilidad del
sistema, sino que también ayuda a reducir el tamafio de las particulas dispersas y, en muchos casos,

resulta clave para mantener una dispersion adecuada (Pizarro, 2018).

En este contexto, el presente trabajo de investigacion tiene como propodsito evaluar los
cambios en la tension interfacial de un crudo pesado proveniente de un campo colombiano
mediante la funcionalizacion de un sistema nanofluido—surfactante basado en nanocelulosa y el
uso de surfactantes idnicos, especificamente el anidnico dodecil sulfato de sodio (SDS) y el
catidnico bromuro de cetiltrimetilamonio (CTAB). Para ello, se contempla la preparacion de
sistemas nanocelulosa—surfactante y la evaluacion de su eficiencia en la reduccion de la tension
interfacial (IFT) mediante el uso de tensidmetros de gota colgante y gota giratoria, comparando su
desempefio antes y después de la funcionalizacion. Adicionalmente, se realiza la caracterizacion
fisicoquimica de los materiales y sistemas formulados mediante técnicas como FTIR, DLS y
potencial zeta, asi como la determinacion de la concentracion micelar critica (CMC) y la
evaluacion de la estabilidad de las dispersiones por medio de la literatura relacionada, con el fin

de comprender los mecanismos asociados a la reduccion de la tension interfacial. Los resultados
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obtenidos evidenciaron una reduccion significativa de la tension interfacial del sistema crudo—agua
mediante la funcionalizacién de la nanocelulosa con surfactantes io6nicos, alcanzando valores
inferiores a 1 mN/m en determinadas condiciones de concentracion. Estos hallazgos demuestran
el potencial de los sistemas nanocelulosa—surfactante como una alternativa promisoria para

aplicaciones de recobro mejorado de petroleo.

Finalmente, el presente documento se organiza de la siguiente manera: en el primer
capitulo se presentan los objetivos, tanto general como especificos, que guian el desarrollo del
estudio. Posteriormente, se desarrolla el marco teodrico, donde se abordan los fundamentos
relacionados con la nanocelulosa, los surfactantes (SDS y CTAB), su aplicacién en recobro
mejorado, asi como conceptos clave como la concentracion micelar critica (CMC), la tension
interfacial (IFT) y los métodos de medicion y caracterizacion de materiales. El tercer capitulo
presenta la metodologia experimental empleada para la preparacion, caracterizacion y
funcionalizacién de los sistemas nanocelulosa—surfactante, asi como los procedimientos utilizados
para la determinacion de la tension interfacial y la concentracion micelar critica. El cuarto capitulo
expone los resultados obtenidos y su respectivo andlisis, incluyendo la caracterizacion de los
materiales, la evaluacion de estabilidad de los sistemas formulados y el desempefio de los
surfactantes y sistemas funcionalizados en la reduccion de la tension interfacial. Finalmente, se
presentan las conclusiones y recomendaciones derivadas de la investigacion.

Lo que nos permitird a través de este estudio, aportar al desarrollo de alternativas
tecnologicas mas eficientes y sostenibles para el recobro mejorado de crudos pesados, integrando
el uso de materiales de origen renovable y surfactantes con potencial aplicacion en la industria

petrolera colombiana.
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1. Objetivos
1.1 Objetivo General
Evaluar los cambios en la tension interfacial de un crudo pesado de un campo colombiano
a partir de la nanocelulosa funcionalizada con surfactantes i6nicos y no ionicos.
1.2 Objetivos Especificos

e Preparar la nanocelulosa obtenida a partir de la materia organica, junto con el surfactante
anidnico (SDS) y catidénico (CTAB).

e Evaluar la reduccion de la tension interfacial (IFT) en las distintas soluciones mediante el
uso de tensiometros de gota colgante y gota giratoria, comparando los resultados antes de
funcionalizar.

e Identificar las concentraciones 0ptimas de nanocelulosa y surfactantes para lograr la mayor
reduccion de la Tension Interfacial a partir de la funcionalizacion Nanocelulosa-
Surfactantes.

e Determinar la concentracion micelar critica (CMC) de cada surfactante (SDS y CTAB) en

presencia y ausencia de nanocelulosa, asi como su comportamiento reologico.
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2. Marco tedrico

2.1 Nanocelulosa

Se denomina nanocelulosa (NC) a la celulosa que tiene al menos una dimension dentro del
rango de tamafo del nanometro. Segun el tamafio, la morfologia y las técnicas de preparacion, los
nanomateriales de celulosa se dividen principalmente en materiales de nanoestructura de celulosa
como microcristales de celulosa (CNC) y microfibrillas de celulosa (CNF) (Du, y otros, 2019).

Sus propiedades la sitian como un material altamente transparente y llena de la superficie
reactiva de grupos hidroxilo que se pueden funcionalizar con diversas propiedades superficiales
(Phanthong, y otros, 2018). Debido a sus propiedades unicas y efectos a nano-escala combinadas
con biodegradabilidad y renovabilidad, los nanomateriales de celulosa tienen amplias perspectivas
de aplicacion en la industria petrolera como sintesis de catalizadores, agentes reductores entre

otros.

2.1.1 Nanocristales de celulosa (CNC)

Los nanocristales de celulosa (CNC) se obtienen a través de tratamientos quimicos de la
celulosa obtenida a través de diversas fuentes, como plantas, animales marinos, algas, hongos,
bacterias, invertebrados y amebas con 4cidos altamente concentrados a temperaturas controladas
y con agitacion continua (Sanaguano Peralta, 2021). Tal como lo define Borja Mufioz, (2018) las
dimensiones y la cristalinidad varian de acuerdo con la materia prima y/o al procedimiento que se
lleve a cabo. Normalmente, el didmetro esta comprendido entre los 5 y 50 nandmetros y la longitud
tiene un rango de 100 a 500 nanoémetros. Bajo estas condiciones, el comportamiento del CNC
requiere una atencion adecuada en la investigacion de su pluralidad de comportamiento mecanico

y reoldgico bajo diversas condiciones de procesamiento (Raeisi Gahrooee y otros, 2021).
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Los nanocristales de celulosa (CNC) con forma de barra y alto cristalino se entrelazan
facilmente entre si para formar una estructura de red. Ademas, los CNC poseen una alta densidad
de grupos hidroxilo en su superficie y las interacciones hidréfobas proceden de la organizacion
cristalina junto con los enlaces de hidrogeno intensivos de las cadenas poliméricas, que pueden
presentar propiedades anfifilicas (Bao, y otros, 2021). Junto a todo esto, (modificacion superficial
de nanocristales) sostiene la importancia del CNC aplicable a diversos campos siendo una de las

mas importantes alternativas viables a los materiales no biodegradables.

2.1.2 Nanofibras de celulosa (CNF)

Se obtienen mediante procesos fisico-mecanicos libres de quimicos donde se destruyen las
fuerzas intermoleculares entre cadenas adyacentes, manteniendo la estructura molecular, para lo
cual se aplica micro fluidizacion, homogeneizacion a alta presion, molienda y ultrasonicacion
(Sanaguano Peralta, 2021). A diferencia de los CNC, estas son obtenidas a través de un tratamiento
mecanico preservando la region no-cristalina en las microfibras respetando las longitudes de estas
(Borja Mufioz, 2018). Este autor define las microfibras como estructuras largas y filiformes de
moléculas de celulosa que se estabilizan a través de enlaces de hidrégeno principalmente por los
grupos hidroxilo del polimero de celulosa. Durante el tratamiento mecanico, las fuerzas pelaran
las fibras y los enlaces interfibrilares entre las moléculas de celulosa se romperan dando lugar a
nanofibras con un didmetro de dimensiones nanométricas y longitud de fibra comprendida entre
micras y nandmetros.

A diferencia del CNC, las muestras de CNF cuentan con cristalinidades en el rango de 60

a 70% mientras que el CNC, contiene mayores cantidades de material celulosico no cristalino. En
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general (Tardy, y otros, 2017) sostienen que las celulosas muy fibriladas tienden a ser mas flexibles

en estado humedo que las celulosas cristalinas.

2.2 Surfactantes

Los surfactantes, también conocidos como agentes tensioactivos, son agentes de
humectacion que bajan la tension superficial de un liquido, permitiendo una mas facil dispersion
y bajando la tension interfacial entre dos liquidos. Estos surfactantes son moléculas (Ver Figura 1)
que contienen en su cola grupos no polares hidrofobos o lipofilicos y en la cabeza grupos polares
hidrofilicos solubles en agua.

De acuerdo con Norman & Trombetta (2007) las aplicaciones de los surfactantes
convergen en dos propiedades esenciales de estas sustancias. Una de ellas es la capacidad de
absorberse a la interfase, el cual es un fendmeno espontaneo impulsado por la disminucion de
energia libre del surfactante al ubicarse en la interfase y satisfacer de manera total y/o parcial su
doble afinidad polar-no polar.

Por otro lado, se define la tendencia a asociarse para formar estructuras organizadas como
el fendmeno impulsado por efectos hidrofobos cuando se afiade mas surfactante a una solucién
acuosa.

Figura 1.

Estructura tipica de una molécula de agente tensioactivo.

Cadena Hidréfobe

Cabezn Hudrafile




EVALUACION DE NANOCELULOSA FUNCIONALIZADA 25

Estos agentes tensioactivos o surfactantes se pueden clasificar gracias a la carga presente
en el grupo polar de la siguiente manera (Ver Figura 2): a) Anionico: Cabeza polar cargada
negativamente, b) Cationico: Cabeza polar cargada positivamente, ¢) No-Ionico: Cabeza polar que
no posee carga neta, d) Anfoteros: Cabeza dipolar con una carga positiva y otra negativa. (Solé
Cabanes, 2014).

Figura 2.

Representacion de la clasificacion de surfactantes
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Nota. Se clasifican en (a) Anionicos, (b) Cationicos, (c) No-Ionicos, (d) Anfoteros.

2.2.1 Dodecil Sulfato de Sodio (SDS)

El Dodecil Sulfato de Sodio (SDS), conocido también por las siglas SDS, del inglés
Sodium Dodecyl Sulfate, es un surfactante aniénico que cuenta con un grupo dodecilo
hidrofébico de cola hidrocarbonada no polar C y un grupo sulfato anionico en la cabeza dentro
m H 2m+1 C m del grupo polar (Ver Figura 3). (Shi, Rajesh Tummala, Striolo, 2010). El
surfactante SDS al ser una sustancia neutra, la hace uno de los tensioactivos de gran

importancia comercial debido a sus propiedades detergentes, espumante y su buena solubilidad
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en agua fria (Animas Rivera, 2016).
Figura 3.

Representacion esquemdtica del surfactante SDS.
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2.2.2 Bromuro de Cetiltrimetilamonio (CTAB)

El bromuro de hexadeciltrimetilamonio (CTAB), conocido también por las siglas
CTAB, del inglés Cetyl Trimethyl Ammonium Bromide, es un surfactante cationico que cuenta
con una cadena alquilica de gran longitud en su parte hidrofobica (cola) y un grupo amonio
cuaternario en el grupo polar (cabeza) (Ver Figura 4). Es un surfactante usualmente utilizado
como solucidn taponante para la extraccion de ADN y a su vez como un agente antiséptico
efectivo contra bacterias y hongos (An, Long, & Ni, 2017) (Carrera, y otros, 2013).

Este surfactante es, probablemente, el surfactante cationico méas comunmente usado,
debido a su estructura generalmente compuesta por grupos alquilo de cadena larga unidos a
través de un atomo de oxigeno o nitrégeno a cadenas de etileno o grupos de 6xido de

propileno (Gomez Cisneros, 2001).

26
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Figura 4.

Representacion de una molécula de CTAB.
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2.3 Nanocelulosa en aplicaciones de recobro mejorado de petréleo

2.3.1 Potencial de la nanocelulosa como agente de control de movilidad

El control de movilidad constituye uno de los mecanismos fundamentales en los procesos de
recobro mejorado de petroleo, debido a su influencia directa sobre la eficiencia de barrido del
fluido desplazante dentro del yacimiento. Cuando el agua inyectada presenta una movilidad
considerablemente superior a la del petroleo, pueden generar fendmenos de canalizacién
preferencial y digitacion viscosa que limitan el contacto entre el fluido de inyeccion y las zonas
productoras. Como consecuencia, parte del petréleo permanece atrapado en regiones no barridas
del medio poroso, reduciendo la eficiencia global del proceso de desplazamiento (Druetta &
Picchioni, 2020).

En este contexto, la nanocelulosa ha despertado un creciente interés como material de aplicacion
potencial en EOR debido a su elevada area superficial especifica, su capacidad para establecer
interacciones intermoleculares y su habilidad para formar estructuras tridimensionales en
suspension. Estas caracteristicas le permiten modificar las propiedades reologicas de sistemas
acuosos y generar comportamientos que pueden favorecer el control de movilidad del fluido

desplazante (Combariza & Martinez-Ramirez, 2021).
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Desde la perspectiva del recobro mejorado de petroleo, esta capacidad de modificar las
propiedades reologicas resulta particularmente relevante debido a que puede contribuir a disminuir
la movilidad de la fase acuosa y favorecer una distribucion mas uniforme del frente de
desplazamiento dentro del medio poroso. Aadland et al. (2018) evaluaron el comportamiento de
suspensiones de nanocelulosa para aplicaciones EOR y reportaron que estos materiales presentan
potencial para actuar como agentes de control de movilidad debido a su capacidad para incrementar
la viscosidad del fluido de inyeccién y modificar los patrones de flujo durante el desplazamiento
en medios porosos. Los autores observaron ademas que las propiedades reologicas de las
dispersiones dependen de factores como la concentracion de nanocelulosa, la salinidad del medio
y las interacciones entre particulas. De manera complementaria, Combariza y Martinez-Ramirez
(2021) destacan que la nanocelulosa representa una alternativa de interés para aplicaciones
petroleras debido a su origen renovable, biodegradabilidad y versatilidad quimica. Estas
caracteristicas, sumadas a su capacidad para modificar propiedades reologicas, han impulsado el

creciente interés por evaluar su aplicacion en tecnologias de recobro mejorado de petroleo.

2.3.2 Funcionalizacion de nanocelulosa con surfactantes

El desarrollo de sistemas funcionalizados ha surgido como una estrategia para ampliar las
aplicaciones de la nanocelulosa en procesos de recobro mejorado de petroleo. Debido a la elevada
area superficial y a la presencia de grupos funcionales en su estructura, los nanocristales de
celulosa (CNC) pueden interactuar con diferentes moléculas quimicas, permitiendo modificar sus
propiedades superficiales mediante procesos de funcionalizacion (Combariza & Martinez-

Ramirez, 2021).
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Diversos estudios han demostrado que la incorporacion de surfactantes puede modificar la
organizacion superficial de los nanocristales de celulosa, generando cambios en sus interacciones
intermoleculares y en su afinidad por diferentes fases. Xingye An et al. (2017) reportaron que la
adsorcion de CTAB sobre particulas de celulosa produce modificaciones significativas en las
propiedades superficiales del material, promoviendo una mayor hidrofobicidad y favoreciendo su
comportamiento como estabilizante interfacial.

De manera similar, Wang et al. (2022) sefalan que la combinacion de nanoparticulas
celuldsicas y surfactantes puede generar sistemas con propiedades diferentes a las obtenidas por
cada componente de manera individual. Estas interacciones dependen de factores como la
naturaleza del surfactante, la concentracion empleada y las caracteristicas superficiales de la
nanocelulosa, aspectos que influyen directamente sobre la estabilidad y el comportamiento de las
dispersiones resultantes.

En consecuencia, la funcionalizaciéon de nanocelulosa con surfactantes representa una
estrategia orientada a integrar en un mismo sistema las ventajas estructurales de los nanocristales
de celulosa y las propiedades interfaciales de los agentes tensioactivos. Este enfoque ha motivado
el desarrollo de sistemas hibridos basados en nanocelulosa y surfactantes para aplicaciones

relacionadas con el recobro mejorado de petréleo.

2.3.3 Sistemas hibridos nanocelulosa—surfactante para EOR

El interés por los sistemas hibridos basados en nanocelulosa y surfactantes surge de la
posibilidad de integrar mecanismos que tradicionalmente han sido abordados mediante diferentes
tecnologias de recobro quimico. Mientras la nanocelulosa puede contribuir a la modificacion de

las propiedades reologicas del fluido de inyeccion y al control de movilidad, los surfactantes
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aportan actividad interfacial mediante su adsorcion en la interfase petroleo-agua. La combinacion
de ambos componentes busca aprovechar simultdneamente estas contribuciones dentro de una
misma formulacion (Agista et al., 2018; Druetta & Picchioni, 2020).

Diversas investigaciones han demostrado que las interacciones entre nanoparticulas y
surfactantes pueden generar comportamientos que difieren de los observados cuando cada
componente es empleado de manera individual. Helgeson et al. (2010) reportaron que la adsorcion
de surfactantes sobre nanocristales de celulosa modifica las caracteristicas superficiales de las
particulas y su comportamiento en sistemas dispersos. De manera similar, Xingye An et al. (2017)
observaron que la incorporacion de CTAB sobre materiales celuldsicos promueve cambios en la
hidrofobicidad superficial y en la afinidad interfacial del sistema resultante.

Dentro de este contexto, los sistemas CNC-SDS y CNC-CTAB representan alternativas de
interés debido a la naturaleza de las interacciones que pueden establecerse entre los surfactantes y
la superficie de los nanocristales de celulosa. En particular, los grupos sulfato presentes en los
CNC obtenidos mediante hidrolisis con 4cido sulfurico favorecen interacciones electrostaticas con
surfactantes catidnicos como el CTAB, mientras que surfactantes anidnicos como el SDS pueden
generar modificaciones superficiales a través de mecanismos de adsorcion e interaccion

intermolecular reportados en la literatura (Helgeson et al., 2010; Xingye An et al., 2017).

2.4 Concentracion Micelar Critica (CMC)

En particular, los surfactantes, cuando se mezclan con agua o aceite, tienden a formar
estructuras denominadas micelas (Ver figura 5), las cuales son un tipo de agregados en el que
las moléculas de tensioactivo se disponen con sus grupos hidrofilicos en contacto con el

solvente y la parte hidrofobica hacia el interior (Garcia Quintero, 2020). Por otro lado, cuando
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las moléculas de surfactante se agregan al agua en bajas concentraciones, estas permanecen
dispersas.

A medida que la concentracion aumenta, el surfactante comienza a formar lo que se
denominan micelas y su forma y tamafio en configuracion esférica, cilindrica o plana (discos
o bicapas)), pueden variar segun el tipo de tensioactivo utilizado, ademas de la temperatura,
fuerza i6nica, pH, concentracion y composicion del tensioactivo (Pasquali, Bregni, & Serrao,
2004).

Figura S.
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A partir de esto, (Saenz Rubio, 2021) define la concentracion micelar critica como la

concentracion de surfactante minima necesaria a la que se forman las micelas en el medio,
siendo un valor que varia segun el surfactante. Gracias al cambio en la tendencia en algunas
de sus propiedades fisicas y quimicas, tales como la conductividad eléctrica, la tension
superficial, la viscosidad, la densidad, la dispersion de luz y el indice de refraccion se puede
determinar estas concentraciones (Salas Hernandez, Castrejon Gonzalez, Macias Jamaica, &
Rico Ramirez, 2012).

Una vez que se ha superado la concentracion a la que se forman las micelas, el fluido
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comienza a mostrar un comportamiento no lineal. Debido a esto, se clasifica como un fluido
complejo que no cumple la ley de Newton de la viscosidad. Un ejemplo de este tipo de fluidos

pueden ser las emulsiones, geles, espumas y polimeros (Animas Rivera, 2016).

2.5 Tension Interfacial (IFT)

La tension interfacial se define como la energia de Gibbs por unidad de area de interfase
a condiciones de presion y temperatura fijas. La tension interfacial se produce porque una
molécula cerca de una interfase tiene interacciones moleculares diferentes de una molécula
equivalente dentro de un fluido estandar (Schlumberger, s.f, en Medina Leguia & Estrada
Fernandez, 2023). Todo este fendomeno ocurre dentro una interfase, definida por (Saenz Rubio,
2021) como una zona de transicion con un grosor muy pequeilo que a nivel molecular es
importante y distinto a cero, en la cual se generan fuerzas de cohesion gracias a la interaccion
altamente repulsiva de las moléculas de los liquidos los cuales tienden a moverse hacia el seno
de su propia fase (Quintana Suarez, 2022). De ese mismo razonamiento (Galvis Cuellar &
Guerrero Martin, 2016) sostienen que la tension interfacial es un fendmeno macroscopico con
origenes microscopicos. En ese nivel macroscopico, la tension superficial se origina debido a
la diferencia entre las moléculas al interior del liquido y en la superficie (Jimenez de Pablo,
2012). En este escenario, los surfactantes emergen con el fin de reducir la tension interfacial
gracias a su accion de detergencia que quita el aceite adherido a los poros y por ende puede ser

recuperado (Quintana Suarez, 2022).
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2.5.1 Factores que afectan la Tension Interfacial

El comportamiento de la tension interfacial depende de varios factores, tales como las
condiciones presentes en el yacimiento, el comportamiento del surfactante en la interfase entre
el petréleo atrapado y la salmuera, el nivel de dilucion del surfactante, asi como su adsorcion

sobre la superficie de la roca (Anchicoque Nifio & Torres Ramos, 2018).

2.6 Medicion de la Tension Interfacial
2.6.1 Gota Colgante

Este método consiste en una gota de liquido suspendida en el extremo de un tubo
capilar. La tension es determinada a partir de la elongacion vertical (deformacion) que genera
la fuerza de gravedad (Medina Leguia & Estrada Fernandez, 2023). En la Figura 6 se muestra
el esquema arrojado por el software de la gota colgante.

Figura 6.

Perfil de una gota colgante

Una vez formada la gota, esta es fotografiada y las dimensiones medidas, para calcular

la tension Interfacial utilizando la Ecuacion 1:
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_(Mp)xg*d
7= H

Ecuacion 1. Ecuacion que define la Tension Interfacial

Donde Ap representa la diferencia de densidades entre la gota y el medio que estd inmersa,
la constante gravitacional (g), (d2) es el maximo didmetro ecuatorial de la gota y (H) un factor de
correccion de forma adimensional (Medina Leguia & Estrada Fernandez, 2023).

Este método es relativamente simple, ya que exige solamente medir dos longitudes, lo cual
se hace facilmente con un telemicroscopio o sobre una macrofotografia (Jimenez de Pablo, 2012).
Sin embargo, existen complicaciones que van desde el numero de Bond (el equilibrio entre la
tension interfacial y las fuerzas gravitacionales), el volumen de la gota (Quintana Suarez, 2022) y
la destreza experimental para formar una gota estable y para mantenerla libre de oscilacion.

(Jimenez de Pablo, 2012)

2.6.2 Gota Giratoria

Este instrumento es exclusivamente para mediciones por debajo de 10-2 mN/m. Las dos
fases por investigar se colocan en un recipiente cerrado que gira a una velocidad conocida
alrededor de un eje horizontal. Bajo la influencia de las fuerzas de rotacion y de tension superficial,
la fase mas ligera adoptard la forma de equilibrio de una burbuja alargada a lo largo del eje de
rotacion. Si la longitud de la burbuja es mayor que el radio, la forma de la burbuja puede
aproximarse a la de un cilindro circular con extremos semiesféricos (Medina Leguia & Estrada

Fernandez, 2023).
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Dicho de otra manera, consiste en agregar una gota del fluido menos denso (aceite) dentro
de un capilar, el cual se encuentra lleno de la fase mas densa (surfactante). El capilar se ubica
dentro del equipo y se hace girar alrededor de su eje a una velocidad angular determinada (Ver
figura 7). Esta informacion llega a un ordenador en tiempo real, en el que se evidencia la
deformacion de la gota y su estabilizacion, la longitud y el radio de la gota. (Anchicoque Nifo &

Torres Ramos, 2018).

Figura 7.

Deformacion de la gota con el principio de la gota giratoria

Rotacion con velocidad
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2.7 Caracterizacion de materiales
2.7.1 Conductividad Eléctrica

La conductividad eléctrica de una solucion es una medida de la capacidad para conducir
y/o impedir la electricidad. Esta medida se realiza principalmente debido a su accesibilidad y
facilidad de aplicar para conocer el contenido i6nico de una disolucion de sales. Esta propiedad se
determina midiendo la resistencia de una disolucién entre dos electrodos, siguiendo la Ley de Ohm

Ver Ecuacion 2:
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Ecuacion 2. Ley de Ohm

Siendo p el factor de resistividad caracteristico de cada sustancia. Es importante tener en
cuenta que la conductividad depende de la temperatura ambiente, por lo que todas las medidas
deben considerar esta variable. Cuando la conductividad se mide de forma continua, sirve para
analizar la concentracion de iones en una solucion con el tiempo, por lo que estan relacionados
con procesos cinéticos de estado no estacionario (Jarabo Friedrich, Olortegui Escartin, & Garcia

Alvarez, 2019).

2.7.2 Indice de Refraccion (IR)

El indice de refraccion es una caracteristica inherente de una sustancia, estrechamente
relacionada con sus propiedades fisicas y quimicas (Castro Ladino & Avila Bernal, 2019). Es un
parametro muy util de los medios homogéneos, ya que estd relacionado con las fuerzas
intermoleculares a partir de su dependencia con la densidad. Esto se debe a su aguda variabilidad
del indice de refraccion a partir de la relacion con el volumen de la molécula, generando asi,
variaciones de las fuerzas intermoleculares entre compuesto a compuesto. A partir de esta
informacion, es importante entender una de las clasificaciones mas desafiantes de los materiales
debido a su dificultad para ser medidas de forma exacta y/o definir sus limites; los Materiales
Transparentes y Materiales Opacos.

Se entiende por material o sustancia transparente a todo aquel que nos permite una vision
“perfecta” a través de su estructura. Por ejemplo, el vidrio o el agua, los cuales son considerados

como materiales y sustancias transparentes. Aunque no es comun utilizar el término "transparencia
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total", este se refiere a la ausencia de absorcion, es decir, toda la luz que incide sobre el material
es transmitida a través de su interior y guiada hasta su extremo opuesto.

Por otro lado, también son conocidos los materiales denominados opacos, los cuales
pueden ser definidos como aquellos que generan variaciones en la intensidad de las frecuencias de
la luz que incide sobre ellos. Este tipo de sustancia, contrario a los materiales transparentes, permite
considerar que la opacidad va asociada a la absorcion, puesto que, todo material absorbente, va a
tener cierto grado de opacidad o, dicho de otra manera, un material que genera un tono visual
(color) conocido como opaco (Serradell Cullell, 2009).

A partir de esta informacion, se define el indice de refraccion como la relacion entre la
velocidad de la luz en el vacio y su velocidad en el medio de interés (Ecuacion 3), siendo ¢ la
velocidad de la luz en el vacio y v la velocidad de la luz en el medio a determinar. Cuando el

estudio es realizado al vacio, el indice de refraccion es igual a la unidad (Pulfrich).

c
n=-
v

Ecuacion 3. Indice de refraccion

El indice de refraccion puede ser medido por medio equipos tecnoldgicos conocidos como
refractometros (instrumento Optico utilizado para medir el indice de refraccion de una sustancia, y
por tanto el efecto de la refraccion de la luz en ese medio), por medio de propiedades ondulatorias
de la luz, las cuales estudian las propiedades de muestras atravesadas por rayos luminosos, es decir,
permiten medir como cambia la velocidad de la luz al pasar al interior de cierta sustancia.

Estos equipos se enfocan en el estudio del fendémeno en que la luz pasa de un medio a otro,

conocido como refraccion de la luz. Un ejemplo es cuando la luz pasa del aire al agua, suele sufrir
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una desviacion que viene determinada a partir de la relacion entre los indices de refraccion de
ambos medios atravesados.

Esta propiedad de las sustancias puede ser aplicada en amplias ramas como la mineralogia
o quimica a partir del analisis de las propiedades de la luz y los medios que atraviesa, siendo una
caracteristica estudiada y aplicada en el analisis de productos como aceites, grasas, chocolates,
mantecas, esencias y otras sustancias de interés industrial, ofreciendo, en ocasiones, datos fiables
sobre la composicion cuantitativa de mezclas de dos cuerpos, siendo a su vez, también un
parametro muy importante en diversas aplicaciones cientificas e industriales, ya que proporciona

informacion sobre la composicion y pureza de una sustancia (Bertomeu Sanchez, 2005) (Pulfrich).

2.7.3 Dispersion de Luz Dinamica (DLS)

La técnica de dispersion de luz dindmica (DLS) se basa en la interaccion de la radiacion
electromagnética al chocar con pequefias particulas de tipo coloidal o incluso molecular
suspendidas en un medio. A partir de estas interacciones se obtiene informacion sobre la estructura
y la dindmica molecular de las particulas a estudiar (Escalona Rayo & Quintanar Guerrero, 2014).
Dado que las particulas en suspension se asemejan a un movimiento Browniano, su
desplazamiento genera fluctuaciones en la intensidad de la luz dispersada, la cual depende del
tamano de las particulas y de su capacidad de dispersion (Leon Martinez, 2015). Esta técnica se
ha consolidado como una herramienta lider en determinacién de tamafios de particula y
observacion de interaccion entre el tamafio de los polimeros (Cuadros Moreno, Casafias Pimentel,
San Martin - Martinez, Yafies Fernandez, 2014).

Por otra parte, también se encuentra la dispersion de luz estatica, la cual se diferencia en la

dependencia del angulo, mientras que la DLS tiene en cuenta la variacion de la intensidad de
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dispersion en el tiempo, es decir, la luz laser busca alcanzar las particulas presentes en una
suspension, y en consecuencia una dispersion en todas las direcciones posibles. Si la medicion se
obtiene de una sola direccion, los haces de luz dispersados por las distintas particulas permitiran
una observacion de la interferencia de los rayos dispersados, lo que me llevara a mediciones mas

efectivas (Cuadros Moreno, Casafias Pimentel, San Martin - Martinez, Yafies Fernandez, 2014).

2.7.4 Potencial Z (¢)

El potencial zeta o potencial { es una propiedad fisica que tiene cualquier particula o
molécula que se encuentra en una suspension, dicha propiedad mide el potencial electrocinético
en sistemas coloidales (fina dispersion de los estados fundamentales de la materia en otra) en la
quimica coloidal. Algunos ejemplos de sistemas coloidales son el agua, la sangre y muchos
productos farmacéuticos.

Por esta razon, el Potencial Zeta presenta una relacion directa con la estabilidad de las
dispersiones coloidales y el balance entre las cargas repulsivas en la particula coloidal y las fuerzas
de atraccion de Van Der Waals. Gracias a esto, es posible maximizar las fuerzas repulsivas entre
las particulas cargadas en una dispersion para producir suspensiones estables, de esta manera, las
repulsiones mutuas entre particulas adyacentes van a evitar la formacion de floculos. Por otro lado,
al minimizar las fuerzas de repulsion entre las particulas, dardan paso a la formacion de
aglomerados, como por ejemplo en casos como tratamientos de agua, donde las particulas turbias
seran sedimentadas y podran ser filtradas facilmente. Dicho de otra manera, las moléculas y
particulas con un alto Potencial Zeta tendran mayor estabilidad, es decir, una solucion sin
agregaciones que a su vez indica una estabilizacion eléctrica. Cuando el potencial en las moléculas

y particulas es bajo, dard paso a la interaccion entre particulas, lo cual superara las fuerzas de
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repulsion y se forman floéculos/codgulos en lugar de ser una solucion dispersa (Tibaquira G.,
Moran, Otanicar, & Posner, 2007) (Batalla Mayoral, Cuadros Moreno, & San Martin - Martinez,
2014).

El rango de Potencial Zeta tiene valores tipicos entre +100 mV hasta -100 mV, pasando
por 0 mV. Cuando se hace referencia a una solucidon con valores para suspensiones completamente
estables, se habla de un Potencial Zeta cuyos valores absolutos estan por encima de +60 mV y por
debajo de +100 mV. Mientras que, aquellos valores cuyo rango se encuentra por debajo +60 mV
y por encima de -100 mV indicaran soluciones con suspensiones altamente floculadas. Finalmente,
se cree que el rango de valores donde ocurre la floculacion es cuando los valores de Potencial Zeta

son iguales o aproximados a cero (+10 mV, -10 mV) (Dinger, 2006).

2.7.4 Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier (FTIR)

La espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier es una técnica analitica
ampliamente utilizada para la caracterizacion quimica de materiales mediante la identificacion de
grupos funcionales presentes en su estructura molecular. Su principio de funcionamiento se basa
en la interaccion de la radiacion infrarroja con la materia, donde determinadas frecuencias son
absorbidas por los enlaces quimicos cuando la energia incidente coincide con los modos
vibracionales caracteristicos de las moléculas (Stuart, 2004).

La absorcion de radiacion infrarroja produce vibraciones de estiramiento y flexion en los
enlaces quimicos presentes en una sustancia. Como resultado, cada material genera un espectro
caracteristico que puede interpretarse como una huella molecular, permitiendo identificar grupos
funcionales especificos y evaluar posibles modificaciones quimicas ocurridas en la superficie de

un material (Smith, 2011).
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En el caso particular de la nanocelulosa, la espectroscopia FTIR permite identificar las
bandas asociadas a los grupos hidroxilo (-OH), enlaces carbono-hidrégeno (C-H) y enlaces
carbono-oxigeno (C-O) caracteristicos de la estructura celulésica. Asimismo, la técnica resulta
especialmente 1til para evaluar procesos de modificacion superficial o funcionalizacion, debido a
que la incorporacion de nuevas especies quimicas puede generar desplazamientos, cambios de
intensidad o la aparicion de nuevas bandas de absorcion asociadas a los grupos funcionales
introducidos (Phanthong et al., 2018). Dentro de investigaciones relacionadas con sistemas
hibridos nanocelulosa—surfactante, el analisis FTIR constituye una herramienta importante para
verificar la presencia de interacciones entre ambos componentes. La identificacion de bandas
caracteristicas asociadas a grupos sulfato en el caso del SDS o grupos amonio cuaternario en el
caso del CTAB puede proporcionar evidencia de la incorporacion de estas moléculas sobre la
superficie de la nanocelulosa, permitiendo complementar la informacion obtenida mediante otras

técnicas de caracterizacion (An et al., 2017)
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3. Metodologia Experimental

El desarrollo del presente trabajo de grado se organizo en diferentes etapas experimentales
(Figura 8), orientadas a evaluar los cambios en la tension interfacial de un crudo pesado a partir
de la funcionalizacion de la nanocelulosa con los surfactantes i6nicos SDS (anionico) y CTAB
(cationico). Para dar cumplimiento al primer objetivo especifico de la investigacion, inicialmente
se realizo la obtencion de la nanocelulosa a partir de materia organica y la preparacion de los
sistemas funcionalizados mediante la incorporacion de los surfactantes seleccionados. En esta
etapa se describen los procedimientos empleados para la obtencion de la nanocelulosa, la
preparacion de las soluciones madre de surfactantes y la formacion de las diferentes formulaciones
utilizadas posteriormente en los analisis experimentales.

Posteriormente, se realizd una revision bibliografica orientada a comprender las
propiedades, mecanismos de interaccion y comportamiento de los surfactantes seleccionados,
estableciendo las bases para el disefio experimental. Con esta informacion, se prepararon las
soluciones de nanocelulosa y surfactantes en diferentes concentraciones (100—1000 ppm), con el
proposito de evaluar su capacidad para modificar la tension interfacial del crudo pesado y
determinar las condiciones de mayor eficiencia.

La evaluacion de la tension interfacial (IFT) se llevo a cabo mediante las técnicas de gota
giratoria y gota colgante. La técnica de gota giratoria fue empleada para valores de IFT inferiores
a 1 mN/m, mientras que la técnica de gota colgante se utiliz6 para valores superiores a 1 mN/m.
Estos ensayos permitieron analizar el comportamiento interfacial de los sistemas estudiados e
identificar las concentraciones con mayor capacidad de reduccion de la tension interfacial.

A partir de los resultados obtenidos, se seleccionaron las concentraciones de nanocelulosa

y surfactantes que presentaron el mejor desempefio. Posteriormente, se realizé la funcionalizacion
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de la nanocelulosa con SDS y CTAB para evaluar el efecto de la incorporacion de los surfactantes
sobre la reduccion de la tension interfacial, comparando el comportamiento de los sistemas antes
y después de la funcionalizacion y tomando como referencia el sistema crudo—medio acuoso.
Finalmente, los sistemas funcionalizados fueron evaluados mediante la determinacion de
la concentracion micelar critica (CMC) y la caracterizacion de sus propiedades fisicoquimicas, con
el fin de establecer la influencia de la presencia de nanocelulosa sobre el comportamiento de los
surfactantes. De esta manera, la metodologia experimental permitio desarrollar de forma ordenada
los objetivos planteados en la investigacion y establecer la relacion entre la preparacion de los

sistemas, su comportamiento interfacial y sus propiedades finales.
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Figura 8.

Representacion esquemdtica del procedimiento experimental.
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3.1 Diseiio experimental

La presente investigacion se desarrolld mediante un estudio experimental cuyo propdsito
fue evaluar el efecto de la concentracion de nanocelulosa y de los surfactantes SDS (dodecil sulfato
de sodio) y CTAB (bromuro de cetiltrimetilamonio) sobre la reduccidon de la tension interfacial
entre un crudo pesado colombiano y una fase acuosa. En este estudio, la fase acuosa estuvo
compuesta por soluciones de los surfactantes mencionados.

Para el desarrollo de la investigacion se evaluaron diferentes concentraciones de cada
componente en intervalos previamente establecidos. Esta estrategia permiti¢ analizar cobmo variaba
la tension interfacial a medida que aumentaba la concentracion, identificar tendencias en el
comportamiento de cada sistema y determinar las condiciones con mayor capacidad de reduccion
de la tension interfacial.

La seleccion de las concentraciones se realizd de manera progresiva, con el fin de obtener
una vision detallada del efecto de la concentracion sobre el desempeiio de la nanocelulosa y los
surfactantes. A partir de los resultados obtenidos fue posible identificar las concentraciones mas
favorables, las cuales fueron empleadas posteriormente en la determinacion de la concentracion
micelar critica (CMC) y en la preparacion de los sistemas funcionalizados.

Con el fin de dar cumplimiento a los objetivos generales y especificos planteados, el trabajo
experimental se desarrolld en cuatro etapas principales:

Etapa 1. Planeacion y preparacion experimental.

Etapa II. Preparacion y evaluacion individual de los componentes.

Etapa III. Determinacion de las concentraciones Optimas y de la concentracion micelar
critica (CMC).

Etapa IV. Evaluacion de sistemas funcionalizados.
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3.1.1 Etapa I: Planeacion y preparacion experimental

La primera etapa de la investigacion estuvo enfocada en la planeacion y preparacion de las
actividades necesarias para el desarrollo experimental del proyecto. Inicialmente, se realizd una
revision de la literatura relacionada con la reduccion de la tension interfacial mediante el uso de
surfactantes y materiales nanoestructurados. Esta revision permitio fortalecer los conocimientos
tedricos necesarios para la investigacion, conocer los avances reportados en trabajos previos y
tomar como referencia metodologias que sirvieran de apoyo para el desarrollo del estudio.

De manera simultanea, se definieron los procedimientos experimentales que se
implementarian durante la investigacion, asi como las variables de estudio, los rangos de
concentracion a evaluar y las condiciones de trabajo requeridas para cumplir con los objetivos
planteados.

Asimismo, se realizo una induccion al laboratorio con el fin de conocer las normas de
seguridad, los protocolos de ingreso y las buenas practicas de trabajo que debian seguirse durante
la ejecucion de los ensayos. Durante esta etapa también se llevo a cabo la familiarizacion con los
equipos e instrumentos empleados en la investigacion, comprendiendo sus principios de
funcionamiento, condiciones de operacion y manejo adecuado. De igual manera, se revisaron las
caracteristicas, propiedades y precauciones asociadas a las sustancias utilizadas a lo largo del
desarrollo experimental.

Esta etapa permiti6 establecer las bases tedricas y metodologicas necesarias para el
desarrollo de las fases posteriores, ademas de garantizar un manejo adecuado de los materiales,

equipos y procedimientos empleados durante la investigacion.
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3.1.2 Etapa I1: Preparacion y evaluacion individual de los componentes

Durante esta etapa se llevo a cabo la preparacion y evaluacion individual de la
nanocelulosa, el dodecil sulfato de sodio (SDS) y el bromuro de cetiltrimetilamonio (CTAB), con
el fin de analizar coémo la concentracion de cada componente influia en la reduccion de la tension
interfacial entre un crudo pesado colombiano y una fase acuosa.

Para ello, se evaluaron diez niveles de concentracion: 100, 200, 300, 400, 500, 600, 700,
800, 900 y 1000 ppm. Estas concentraciones fueron seleccionadas en intervalos de 100 ppm con
el proposito de observar de manera gradual el comportamiento de cada sistema e identificar
posibles tendencias asociadas al aumento de la concentracion. En total, se prepararon diez muestras
para cada sustancia evaluada (nanocelulosa, SDS y CTAB), lo que permitio establecer la relacion
entre la concentracion y la capacidad de reduccion de la tension interfacial, asi como identificar

los rangos de concentracion con mejor desempefio para las etapas posteriores del estudio.

Una vez preparadas las muestras, se realizaron las mediciones de tension interfacial
correspondientes a cada concentracion. Para ello, se siguieron las condiciones operativas
establecidas para cada equipo, manteniendo un control adecuado de la preparacion de las muestras,
la temperatura de trabajo y la calibracion de los instrumentos. Inicialmente, las mediciones se
efectuaron utilizando un OCA 15EC (DataPhysics Instruments) mediante la técnica de analisis de
forma de gota, ampliamente utilizada para la determinacion de tensiones interfaciales y
superficiales. En aquellos casos en que las formulaciones lograron reducciones importantes de la
tension interfacial y se alcanzaron valores muy bajos, fue necesario emplear un M6500 Spinning

Drop Tensiometer, debido a su mayor precision para la medicion de tensiones interfaciales
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ultrabajas. De esta manera, se asegurd la confiabilidad de los resultados en todo el rango de

concentraciones evaluado.

Cada medicion se realizd por triplicado, obteniéndose tres valores de tension interfacial
para cada muestra. Posteriormente, se calculd el promedio de las mediciones como valor
representativo de cada concentracion. Cuando alguna de las réplicas presentaba una variacion
considerable respecto a las demas, el ensayo se repetia con el fin de verificar la consistencia de los

resultados y garantizar su reproducibilidad.

Finalmente, los valores promedio obtenidos fueron comparados para determinar el efecto
de la concentracién sobre la reduccion de la tension interfacial. A partir de este analisis, se
seleccionaron las concentraciones que mostraron el mejor desempefio, las cuales fueron utilizadas
posteriormente para la determinacion de la concentracion micelar critica (CMC) y la preparacion

de los sistemas funcionalizados evaluados en las siguientes etapas de la investigacion.

3.1.3 Etapa I1l. Determinacion de las concentraciones optimas y de la concentracion micelar
critica (CMC)

Una vez obtenidos los resultados de tension interfacial para la nanocelulosa, el SDS y el
CTAB a las diferentes concentraciones evaluadas, se realizé la tabulacion de los datos
experimentales en hojas de célculo. Posteriormente, se efectudé un analisis comparativo de los
resultados con el fin de evaluar el comportamiento de cada componente y su capacidad de

reduccion de la tension interfacial.
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A partir de los valores promedio obtenidos para cada concentracion, se identificaron
aquellas condiciones que presentaron los menores valores de tension interfacial. Estas
concentraciones fueron consideradas como las concentraciones Optimas de trabajo, debido a su
mayor eficiencia en la reduccion de la tension interfacial entre el crudo pesado colombiano y la
fase acuosa.

Con la informacion recopilada, se elaboraron graficas de tension interfacial en funcion de
la concentracion para los surfactantes SDS y CTAB. El analisis de estas curvas permitid evaluar
el comportamiento de cada sistema a medida que aumentaba la concentracion del surfactante e
identificar la region en la que la reduccion de la tension interfacial comenzaba a estabilizarse. A
partir de este cambio en la pendiente de la curva, se estimo la concentracion micelar critica (CMC),
correspondiente a la concentracion a la cual se inicia la formacion de micelas en solucion.

Los resultados obtenidos en esta etapa permitieron determinar las concentraciones éptimas
de trabajo y la concentracion micelar critica de cada surfactante, informacion que sirvié como base
para la formulacion y evaluacion de los sistemas funcionalizados desarrollados en la etapa

posterior de la investigacion.

3.1.4 Etapa 1V. Evaluacion de sistemas funcionalizados

En esta etapa se evalud el efecto de la funcionalizacion de la nanocelulosa con surfactantes
sobre el comportamiento interfacial frente a un crudo pesado colombiano. Para ello, se prepararon
sistemas funcionalizados empleando las concentraciones de trabajo seleccionadas en las etapas

previas de la investigacion.
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El factor de estudio correspondi6 al tipo de sistema funcionalizado, considerando las
diferentes formulaciones obtenidas a partir de la combinacion de nanocelulosa con los surfactantes
evaluados. Como variables de respuesta se consideraron la reduccion de la tension interfacial, la
estabilidad coloidal, la distribucion de tamafio de particula y las interacciones fisicoquimicas
presentes en los sistemas.

Para la evaluacion de dichas variables se realizaron mediciones de tension interfacial,
potencial Z, dispersion dindmica de luz (DLS) y espectroscopia infrarroja por transformada de
Fourier (FTIR), permitiendo analizar de manera integral el efecto de la funcionalizacion sobre las

propiedades interfaciales y fisicoquimicas de los sistemas obtenidos.

3.2 Preparacion de soluciones: Nanocelulosa, SDS y CTAB

Para iniciar la preparacion de los materiales empleados en el estudio, se realizo una fase de
induccion integral en el laboratorio, que incluy6 capacitacion tedrica y practica sobre el manejo
adecuado de sustancias, equipos e instrumentos. Durante esta formacion se enfatiz6 la importancia
de mantener cada elemento libre de contaminacion, garantizando asi la calidad, reproducibilidad
y confiabilidad de los procesos experimentales.

Posteriormente, se llevd a cabo el reconocimiento detallado del entorno de trabajo,
verificando las condiciones de operacion segura y los protocolos asociados al tratamiento de
materiales sensibles. Una vez completada esta etapa, se procedié a separar y cuantificar las
cantidades requeridas de los solidos a emplear: nanocelulosa liofilizada, SDS y CTAB, asegurando

su disponibilidad exclusiva y en condiciones Optimas para el desarrollo de la tesis experimental.
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3.2.1 Preparacion soluciones madre

Para iniciar la preparacion de las soluciones madre, se procedio a formular volumenes base
de solucion madres, con concentraciones suficientemente altas que permitieran posteriormente
obtener, mediante diluciones sucesivas, las soluciones finales entre 100 y 1000 ppm (10 soluciones
por cada sustancia). Para ello, se prepararon soluciones madre de 3000 ppm utilizando 1 litro de
agua destilada como fase continua para el caso de la nanocelulosa, y 3000 ppm en 100 mililitros
para los surfactantes (SDS y CTAB).

En el caso de la nanocelulosa, el material se encontraba en estado puro y liofilizado, y los
surfactantes en forma de compuestos quimicos secos, por lo que se extremaron las precauciones
para evitar cualquier tipo de contaminacioén durante su manipulacion. Se consider6 su pureza y su
equivalencia de concentracion, donde 3 g de nanocelulosa en 1 litro de agua destilada corresponde
a una soluciéon de 3000 ppm. Para los surfactantes SDS y CTAB, las soluciones madre se
prepararon en frascos Schott de 100 mL, adicionando 0,3 g de cada surfactante para obtener la
concentracion requerida (3000 ppm).

Por otro lado, un aspecto critico durante la preparacion de las soluciones fue la
higroscopicidad de la nanocelulosa. Esta propiedad corresponde a la capacidad del material para
absorber humedad del ambiente debido a la presencia de numerosos grupos hidroxilo en su
estructura, los cuales favorecen la interaccion con moléculas de agua (Gonzalez, 2018.). En
términos generales, la higroscopicidad describe la capacidad de un material para intercambiar
vapor de agua con el medio que lo rodea, modificando su contenido de humedad en funcion de las
condiciones ambientales (Ruiz, Morales & Rivero, 1995). Por esta razon, el proceso de pesaje y

transferencia se realizd de manera répida y controlada, minimizando la exposicion al ambiente
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para evitar la hidratacion prematura de la nanocelulosa y garantizar la exactitud en la preparacion
de la solucion madre.

Figura 9.

Representacion visual de la preparacion de solucion madre.

Para el montaje experimental destinado a la preparacion de la solucion madre de
nanocelulosa, se empled un frasco Schott de 1000 mL como recipiente de almacenamiento;
inicialmente se adicionaron los 1000 mL de agua destilada y el frasco se coloc6 sobre la plancha
magnética, activando la agitacion para generar un vortice estable (ver Figura 9). En el caso de los
surfactantes, se siguid el mismo procedimiento, pero utilizando frascos Schott de 100 mL para la
preparacion de sus respectivas soluciones madre.

Una vez establecido el vortice, se procedid al proceso de transferencia de la nanocelulosa
liofilizada hacia el Schott, para ello, se utiliz6 un embudo para afiadir la nanocelulosa de manera
continua y controlada mientras la mezcla permanecia en agitacion, lo que favorecio su dispersion
homogénea y evitd la formacion de masas debido a las propiedades polares de la nanocelulosa.
Durante esta etapa se tomaron precauciones para minimizar la formacion de burbujas y la

incorporacion de aire en la solucion.
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Finalmente, se caracterizaron las soluciones madre de nanocelulosa previamente
preparadas, obteniendo un pH de 5 y un indice de refraccion de 1,3333. Con base en estos valores,
se realiz6 una prueba de afiejamiento analizando la estabilidad de la solucion a las 2, 24 y 48 horas
posteriores a su preparacion. Antes de cada medicion, la muestra se sometid a un bafio de
ultrasonido a 44 grados Celsius para asegurar su homogeneidad en base a la vibracion a través de
las ondas de ultrasonido y asi evitar la sedimentacion de particulas, garantizando asi su adecuada

condicion para las posteriores diluciones.

3.2.2 Procedimiento de Dilucion de las Soluciones Madre

Una vez obtenidas las soluciones madre, se procedi6 a preparar las disoluciones de
nanocelulosa, SDS y CTAB en concentraciones entre 100 y 1000 ppm. Para ello se aplico la
ecuacion de dilucion, considerando como soluto el volumen de solucion madre de cada sustancia
y como solvente el volumen de agua destilada necesario para completar un volumen final de 40

mL para cada concentracion.

CiVy = GV,
Donde:
C;= Concentracion Inicial
V;= Volumen inicial
C,= Concentracion final
V,= Volumen final

Ecuacion 4. Ecuacion de dilucion.
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En esta ecuacion, C1 corresponde a la concentracion de la solucion madre (3000 ppm), V1
al volumen requerido de dicha solucién, C2 a la concentracion final deseada (100—-1000 ppm) y
V2 al volumen objetivo, establecido en 40 mL. La ecuacion se despejo para determinar V1, es
decir, el volumen de solucion madre necesario para preparar cada una de las concentraciones. Una
vez calculado V1, el volumen restante hasta completar el volumen final requerido para cada
concentracion se obtuvo mediante la adicion de agua destilada, calculado segtn la relacion 40
mL—V1. De este modo se definié con precision el volumen de soluto (soluciéon madre) y el
volumen de solvente (agua destilada) necesarios para preparar 40 mL de cada disolucion en el

rango de 100 a 1000 ppm.

3.2.3 Medicion densidad

Una vez se tienen las respectivas soluciones en sus distintas concentraciones, se realiza la
medicion de densidades de cada una. Para garantizar la homogeneidad de las muestras, todas se
someten previamente a ultrasonido. La determinacion de la densidad se efectud utilizando una
balanza analitica y un picnémetro de volumen estandar de 5.140 mL (Ver figura 10), junto con

una micropipeta y las soluciones clasificadas segun la sustancia y su concentracion.
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Figura 10.

Representacion visual de un picnometro y sus partes.

Y Capllar del tapén

] Tapon

Cuerpo

5340 mL

Nota. Fotografia propia editada para resaltar los componentes del picnémetro.

El picnometro empleado cuenta con un tapén provisto de un capilar, lo que permite
asegurar un volumen exacto. El procedimiento consiste en llenar el picnometro ligeramente por
encima de su capacidad nominal; al colocar el tapon sin ejercer presion, el exceso de liquido es
expulsado a través del capilar, garantizando asi que el volumen final corresponda exactamente a
5.140 mL.

El procedimiento experimental se desarrollo de la siguiente manera:

1. Se seleccionaron y verificaron los equipos necesarios, confirmando el volumen estdndar

del picnometro (5.140 mL).

2. Se peso el picndmetro vacio y seco en la balanza analitica, registrando este valor como
peso inicial vacio (Piv).

3. Con ayuda de una micropipeta, se transfirié al picnometro la disolucion cuya densidad se
deseaba medir. Posteriormente, se coloco el tapon permitiendo que el exceso de fluido

saliera libremente por el capilar.
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4. Se limpiaron cuidadosamente las superficies externas del picndémetro para eliminar
cualquier residuo de liquido y asegurar una medicion precisa.

5. Se registr6 el peso final (Pf), correspondiente al picnometro mas la disolucion.

Una vez determinada la masa del fluido, la densidad se calcul6 aplicando la relacion:

m

Densidad (p) = 7

Ecuacion 5. Ecuacion de densidad.

Donde m corresponde a la diferencia entre el peso final del picndémetro lleno y el peso

inicial vacio, expresada como:

Masa (m) = Pf — Piv

Ecuacion 6. Ecuacion de la masa del fluido dentro del picnometro.

y V Representa el volumen exacto del picndmetro utilizado en la medicion, el cual es
constante e igual a:

Volumen (V) = 5.140 mL

Este procedimiento se repitid para cada sustancia y concentracion, asegurando una
limpieza del picndémetro entre mediciones. Para ello se empled acetona, debido a su rapida

evaporacion, lo que permitio garantizar que el equipo estuviera completamente seco antes de cada
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nueva medicion. Asimismo, se verificod que el capilar del tapon permaneciera libre de la sustancia
empleada previamente.

Una vez completado el proceso de pesaje para cada muestra, se aplicaron las ecuaciones
correspondientes para las 30 disoluciones previamente preparadas, siguiendo el mismo
procedimiento de calculo en todos los casos. Los valores obtenidos fueron registrados y tabulados

ya que este dato sera utilizado en la fase posterior de evaluacion de la tension interfacial.

3.3 Evaluacion de la Tension Interfacial en Nanocelulosa y Surfactantes base.
3.3.1 Calibracion y montaje experimental equipo Gota colgante.

Previo al desarrollo de la fase experimental con los fluidos seleccionados, se llevo a cabo
una revision bibliografica detallada sobre los equipos a emplear y sobre el comportamiento
interfacial de los fluidos. Este andlisis permiti6 establecer rangos de resultados esperados para cada
fluido y sus respectivas concentraciones, con el fin de determinar el equipo mas adecuado segiin
las reducciones de tension interfacial requeridas.

En el caso del equipo basado en el método de gota colgante, el primer paso consistid en
comprender el principio fisico bajo el cual rige su funcionamiento, tal como se describi6 en el
marco tedrico. Asimismo, se revisaron las caracteristicas y componentes del sistema necesarios

para su operacion (Figura 11).
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Figura 11.

Tensiometro por gota colgante

Nota: Fotografia propia editada para resaltar las partes del equipo. Esta dividido en: (A) Sistema
de iluminacion, (B) Sistema optico, (C) Sistema de posicionamiento, (D) Celda de cuarzo, (E) Aguja
dosificadora, (F) Monitor con software para mediciones. (Generada por A, a partir de imagen propia).

Como primer paso, una vez realizado el montaje del equipo, es necesario establecer la
relacion entre la aguja dosificadora y el flujo del crudo durante el experimento. La seleccion de la
aguja se define en funcion de la viscosidad del crudo al cual se le medird la tension interfacial
(IFT), ya que este parametro influye directamente en la formacion y estabilidad de la gota colgante.
Los parametros iniciales que deben ser introducidos en el software de medicion incluyen la
viscosidad del crudo y las densidades de los fluidos involucrados, tanto la de la fase ambiental
(fluido contenido en la celda) como la de la fase de goteo (fluido que atraviesa la aguja). Estos
valores constituyen la informacion de entrada fundamental para el procesamiento de los datos y la
entrega de resultados, ya que permiten al software realizar los célculos necesarios para interpretar

adecuadamente la forma de la gota.
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Posteriormente, se procede a comprender el funcionamiento integral del sistema,
incluyendo el manejo del equipo Optico, el ajuste de los lentes, el montaje del equipo y la prueba,
asi como la configuracion del software encargado de calcular la tension interfacial mediante
analisis geométrico de la gota. En este software, el volumen de la gota a generar se establece
manualmente, pardmetro que se denomina dosificacion. Una vez ejecutada la dosificacion, el
software captura las imagenes y calcula los valores de IFT, presentandose tanto de forma numérica
como grafica, evidenciando generalmente una disminucion progresiva de la tension interfacial con
el tiempo hasta alcanzar una estabilizacion.

Una vez definidos los parametros iniciales y comprendido el funcionamiento del sistema,
se lleva a cabo el montaje experimental siguiendo el siguiente procedimiento en base al manual

del equipo:

e Preparacion del sistema
Antes de iniciar la medicion, se debe verificar que el equipo esté en correcto
funcionamiento, asegurando que la fuente de luz esté encendida, la camara transmita imagen clara
en el monitor y el software esté listo para adquirir datos. Posteriormente, se realiza la limpieza de
la aguja y la celda para evitar contaminacion que afecte los resultados. Finalmente, se preparan las
fases del sistema: la fase continua (solucion acuosa) se coloca en la celda y la fase dispersa (crudo)
se carga en la jeringa e instala en el equipo, garantizando condiciones adecuadas para la formacion

de la gota.
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e Formacion de la gota

La formacioén de la gota se realiza inyectando lentamente la fase dispersa hasta obtener una
gota colgante estable (Ver figura 12). Es fundamental que la gota sea simétrica, permanezca
adherida a la aguja y no presente vibraciones, ya que cualquier inestabilidad afecta directamente
la precision en la medicion de la tension interfacial.

Posteriormente, se ajusta el enfoque mediante el sistema optico del equipo para visualizar
claramente el contorno de la gota, asegurando una iluminacion homogénea que permita un
contraste nitido con el fondo. Finalmente, en el software se verifica que la silueta de la gota esté
bien definida, para que el sistema pueda realizar un analisis de su forma y calcular correctamente
la tension interfacial.

Figura 12.

Gota colgante en celda de medicion para tension interfacial

Nota: Fotografia propia editada para resaltar la celda y la gota de petroleo formada durante la
medicion de la tension interfacial.
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e Medicion de la tension interfacial
El anélisis de la tension interfacial se realiza a partir de la forma de la gota obtenida, la cual
es procesada por el software mediante la ecuacion de Young—Laplace, que relaciona la curvatura
de la gota con la diferencia de presion entre fases, considerando propiedades fisicas como la
densidad de los fluidos y el efecto de la gravedad. Para llevar a cabo el calculo, es necesario
ingresar previamente las densidades de la fase continua y de la fase dispersa. Una vez definidos
estos parametros, el software ajusta matemdticamente el perfil de la gota y genera de manera

automatica el valor de la tension interfacial, expresado en mN/m.

Si los resultados obtenidos en el blanco coinciden con lo esperado, se considera validado
el montaje experimental y se procede a las mediciones con los fluidos y concentraciones objetivo,
de esta manera se garantiza que los célculos de tension interfacial se realicen con la mayor
precision posible, minimizando errores asociados a la parametrizacion del modelo geométrico

utilizado por el equipo.

3.3.2 Calibracion y montaje experimental equipo Gota Giratoria.

En el caso del equipo basado en el método de gota giratoria, el primer paso consistid en
comprender el principio fisico que rige su funcionamiento, el cual se fundamenta en el equilibrio
entre las fuerzas centrifugas y las fuerzas interfaciales bajo condiciones de rotacion. De igual
manera, se revisaron las caracteristicas y componentes del sistema necesarios para su adecuada
operacidn, incluyendo el tubo capilar de medicion, el sistema de rotacion, la fuente de iluminacion,

el sistema Optico y el software de adquisicion de datos.
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Inicialmente, una vez realizado el montaje del equipo (Ver figura 13), se procedio a
preparar la celda capilar donde se introduce la fase continua, generalmente el fluido acuoso, y
posteriormente se inyecta una pequefia cantidad de la fase dispersa (crudo), formando una gota
dentro del capilar. A diferencia del método de gota colgante, en este caso la gota no se encuentra
suspendida por gravedad, sino que es sometida a rotacion a altas velocidades, generando una
elongacion de la gota debido a la accion de la fuerza centrifuga.

Los parametros iniciales que deben ser introducidos en el software incluye principalmente
las densidades de ambas fases y la velocidad de rotacion del sistema, ya que estas variables son
fundamentales para el calculo de la tension interfacial. El software procesa la forma elongada de
la gota bajo condiciones de equilibrio dinamico y, a partir de modelos matematicos especificos,
determina el valor de la tension interfacial.

Posteriormente, se procede al ajuste del sistema Optico para asegurar una visualizacion
clara de la gota dentro del capilar, garantizando contraste adecuado y enfoque preciso. Durante la
operacion, la velocidad de rotacion se incrementa de manera controlada hasta alcanzar una forma
estable de la gota, condicion necesaria para obtener mediciones confiables. El software registra la
evolucion de la forma de la gota y calcula la tension interfacial, presentando los resultados tanto

de manera numérica como grafica.
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Figura 13.

Equipo de gota giratoria para medicion de tension interfacial.

Nota: Fotografia propia editada para resaltar los componentes principales del equipo.

3.4 Seleccion de concentraciones optimas.

La seleccion de las concentraciones Optimas para cada sistema se realizo a partir del analisis
del comportamiento de la tension interfacial en funcion de la concentracion evaluada. Para ello, se
consideraron los valores obtenidos experimentalmente y se determind, en cada caso, la
concentracion que presentd la mayor eficiencia en la reduccion de la tension interfacial respecto
al sistema blanco.

Adicionalmente, este proceso no se bas6 Unicamente en el valor minimo alcanzado, sino
que incluyo el analisis de la tendencia del sistema, la estabilidad de los resultados y la relacion
entre el incremento de concentracion y la mejora obtenida. De esta manera, se evitd seleccionar
concentraciones en las que, al aumentar la concentracion del fluido, no representard una mejora

significativa en la eficiencia interfacial.
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Este criterio permitid establecer condiciones representativas para cada sustancia,
garantizando un balance entre desempefio experimental y viabilidad de aplicacién, las cuales

fueron posteriormente utilizadas en la etapa de funcionalizacion.

3.5 Determinacion concentracion micelar critica

La evaluacion de la concentracion micelar critica (CMC) de los surfactantes se realizo a
partir del andlisis de la variacion de la tension interfacial del sistema petroleo—agua en funcion de
la concentracion de surfactante. Para ello, se tomaron las soluciones de SDS y CTAB en diferentes
concentraciones dentro del rango de 100 a 900 ppm, y posteriormente se determinaron los valores
de tension interfacial correspondientes mediante la metodologia descrita previamente.

Los resultados obtenidos fueron representados graficamente como tension interfacial
versus concentracion de surfactante. El andlisis de estas curvas se basé en el comportamiento
caracteristico asociado a la formacion de micelas. A medida que aumenta la concentracion, se
espera que la interfase alcance una condicion cercana a la saturacion, momento a partir del cual
incrementos adicionales de concentracion producen cambios cada vez menores en la tension

interfacial debido al inicio de fendmenos de agregacion micelar en la fase acuosa.

La identificacion de una posible concentracion micelar critica se realizd mediante la
observacion de cambios en la pendiente de las curvas obtenidas y la presencia de regiones de
estabilizacion o disminuciones menos pronunciadas de la tension interfacial. Adicionalmente, los
resultados experimentales fueron comparados con valores de CMC reportados en la literatura para
cada surfactante, realizando la conversion de unidades cuando fue necesario para facilitar la

interpretacion de los resultados.
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3.6 Funcionalizacion de nanocelulosa-surfactante y evaluar la reduccion interfacial
3.6.1 Seleccion de concentraciones para funcionalizacion

Una vez evaluado el comportamiento interfacial de la nanocelulosa, el SDS y el CTAB de
manera individual frente al crudo pesado, se procedié a seleccionar las concentraciones que serian
empleadas en la etapa de funcionalizacion. Esta seleccion se realizd con base en los resultados
obtenidos experimentalmente y en el criterio previamente establecido para la determinacion de
concentraciones optimas.

La concentracion Optima se definid6 como aquella que presentd la mayor reduccion de
tension interfacial sin evidenciar mejoras significativas ante incrementos posteriores de
concentracion, criterio que permitié identificar condiciones de operacion eficientes y evitar
consumos innecesarios de material. De esta manera, la seleccion no se fundamento exclusivamente
en la obtencion del menor valor de tension interfacial, sino también en la relacion entre el
incremento de concentracion y el beneficio interfacial alcanzado.

Bajo este criterio, las concentraciones seleccionadas corresponden a 300 ppm para la
nanocelulosa, 700 ppm para el SDS y 300 ppm para el CTAB. En dichas condiciones se registraron
tensiones interfaciales de 12,17 mN/m, 5,70 mN/my 0,255 mN/m, respectivamente, representando
los mejores desempefios experimentales observados para cada sistema dentro del rango de
concentraciones evaluado.

Estas concentraciones fueron empleadas posteriormente en la preparacion de los sistemas
nanocelulosa—SDS y nanocelulosa—CTAB, con el proposito de evaluar si la interaccion entre la
nanocelulosa y los surfactantes permitia generar reducciones adicionales de la tension interfacial

respecto a las obtenidas por cada componente de manera individual.
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3.6.2 Preparacion de los sistemas nanocelulosa-SDS y nanocelulosa-CTAB

Una vez definidas las concentraciones Optimas de trabajo para cada sustancia, se procedio
a la preparacion de los sistemas nanocelulosa—CTAB y nanocelulosa—SDS. Debido al volumen
requerido para esta etapa experimental, se prepararon nuevamente soluciones madre de
nanocelulosa, CTAB y SDS siguiendo el procedimiento descrito previamente en la Seccion 3.1.1.

Para ello, se utilizaron frascos Schott de 100 mL, preparando soluciones madre de 3000
ppm para la nanocelulosa y el CTAB, y de 7000 ppm para el SDS. Una vez preparadas, las
dispersiones fueron sometidas a homogeneizacion mediante ultrasonido utilizando un equipo
UP100H, empleando una intensidad moderada correspondiente a 0,5 ciclos y 20 % de amplitud
durante tres minutos. Posteriormente, las soluciones se dejaron estabilizar durante
aproximadamente tres minutos antes de iniciar el proceso de funcionalizacion.

La preparacion de los sistemas funcionalizados se realiz6 en frascos Schott de 100 mL.
Para el sistema Nanocelulosa + CTAB se emplearon 10 mL de solucion madre de nanocelulosa,
10 mL de solucion madre de CTAB y 80 mL de agua destilada, obteniendo una concentracion final
de 300 ppm para cada componente. De la misma manera, se prepard el sistema nanocelulosa +
SDS utilizando 10 mL de solucién madre de nanocelulosa, 10 mL de solucion madre de SDS y 80
mL de agua destilada, obteniendo concentraciones finales de 300 ppm y 700 ppm para la

nanocelulosa y el surfactante, respectivamente.

A continuacion, se describe el procedimiento secuencial para la preparaciéon de los
sistemas, el cual consiste en una serie de etapas ordenadas de incorporacion de los componentes,
seguidas de un proceso de homogeneizacion. Este enfoque permite asegurar una adecuada

dispersion de la nanocelulosa y favorecer su interaccion con el surfactante en el medio acuoso.
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1. Adicion de la dispersion de nanocelulosa: Se incorpor6 inicialmente la dispersion de
nanocelulosa en el recipiente de preparacion, asegurando condiciones controladas de
volumen y concentracion.

2. Incorporacion del surfactante: Posteriormente, se afnadid el surfactante correspondiente,
permitiendo su contacto directo con la fase dispersa de nanocelulosa.

3. Ajuste de volumen con agua destilada: Se completdé el volumen final de preparacion
mediante la adicion de agua destilada, garantizando la proporcion establecida para cada
sistema.

4. Proceso de homogeneizacion por ultrasonido: Una vez preparados, los sistemas fueron
sometidos a ultrasonido bajo las mismas condiciones operativas empleadas en la
preparacion de las soluciones madre.

5. Interaccion y estabilizacion del sistema: Este tratamiento permitié favorecer la interaccion
entre la superficie de la nanocelulosa y las moléculas de surfactante, promoviendo la
estabilizacion del sistema.

6. Obtencidn de una dispersion homogénea: Finalmente, se asegur6 una adecuada dispersion
de todos los componentes, obteniendo sistemas uniformes para su posterior

caracterizacion.

Durante la preparacion se observo la formacion inicial de pequefios aglomerados y espuma
superficial, particularmente después de la incorporacion de los surfactantes. Sin embargo, estos
aglomerados disminuyeron progresivamente durante el proceso de ultrasonido, obteniéndose

dispersiones visualmente homogéneas sin cambios apreciables de coloracion.
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Una vez finalizado el proceso de homogeneizacion, los sistemas funcionalizados fueron
caracterizados mediante mediciones de densidad utilizando el método del picndometro descrito
previamente. Para esta etapa se empled un picnometro con volumen calibrado de 5,002 mL,
obteniéndose densidades de 0,9906 g/mL para el sistema Nanocelulosa + CTAB y 0,9966 g/mL
para el sistema nanocelulosa—SDS. Estos valores fueron posteriormente utilizados como
parametros de entrada en el software de analisis del tensidometro, dado que la densidad constituye
una variable fundamental para el calculo de la tension interfacial mediante los métodos opticos
empleados en esta investigacion.

Finalmente, los sistemas preparados fueron acondicionados para su posterior evaluacion
interfacial, con el proposito de determinar el efecto de la funcionalizacion sobre la capacidad de

reduccion de la tension interfacial frente al crudo pesado colombiano.

3.6.3 Evaluacion de la tension interfacial de los sistemas funcionalizados

La evaluacion de la tension interfacial de los sistemas Nanocelulosa + SDS y Nanocelulosa
+ CTAB se realiz6 una vez finalizada la etapa de preparacion y transcurrido un periodo de
acondicionamiento comprendido entre 30 y 60 minutos. Este tiempo de reposo permitid la
estabilizacion de las dispersiones y favorecid el establecimiento de las interacciones entre la
nanocelulosa y los surfactantes antes de la caracterizacion interfacial.

Las mediciones se llevaron a cabo mediante la técnica de gota giratoria, empleando como
fase continua los sistemas funcionalizados y como fase dispersa el crudo pesado. Para esta etapa
se utilizd un tensiometro de la marca KRUSS, el cual determina automaticamente la tension
interfacial a partir de la geometria de la gota en condiciones de rotacion y de los parametros fisicos

suministrados al software de adquisicion y procesamiento de datos.
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Previo a cada ensayo, se ingresaron al software las densidades correspondientes a las fases
involucradas. Para los sistemas funcionalizados se utilizaron los valores obtenidos mediante el
método d descrito previamente, correspondiendo a 0,9906 g/mL para el sistema Nanocelulosa +
CTAB y 0,9966 g/mL para el sistema nanocelulosa—SDS. Estos parametros constituyen variables
fundamentales para el calculo de la tension interfacial y permiten una adecuada representacion de
las condiciones experimentales durante la medicion.

Para el sistema Nanocelulosa + SDS, las mediciones se realizaron durante
aproximadamente veinte minutos, registrando de manera continua la evolucion de la tension
interfacial hasta alcanzar condiciones de estabilidad. Debido a que la temperatura del sistema
aumenté progresivamente durante el ensayo, inicamente se consideraron para el andlisis los datos
obtenidos una vez alcanzada la temperatura objetivo de yacimiento (52 °C), garantizando que los
resultados fueran representativos de las condiciones térmicas del yacimiento estudiado.

Por su parte, el sistema Nanocelulosa + CTAB fue evaluado durante el incremento gradual
de la temperatura, registrando simultaneamente la evolucion de la tension interfacial y las
variaciones térmicas del sistema. Este procedimiento permitié obtener informacion sobre el
comportamiento interfacial del sistema funcionalizado bajo diferentes condiciones de temperatura
hasta aproximarse a la temperatura de yacimiento.

Los valores reportados para cada sistema corresponden a las condiciones en las que la gota
alcanz6 un comportamiento estable y las variaciones de tension interfacial presentaron una
tendencia consistente, permitiendo representar adecuadamente el desempefio interfacial de cada
formulacion.

Finalmente, los resultados obtenidos para los sistemas Nanocelulosa + SDS y Nanocelulosa

+ CTAB fueron comparados con los valores previamente determinados para la nanocelulosa, el
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SDS y el CTAB evaluados individualmente. Esta comparacion permitié establecer el efecto de la
incorporacion de surfactantes sobre el comportamiento interfacial de la nanocelulosa e identificar
los sistemas con mayor potencial para aplicaciones de recuperacion mejorada de petroleo, donde
la reduccion de las fuerzas capilares constituye un mecanismo fundamental para incrementar la

movilizacion del crudo atrapado en el medio poroso.

3.7 Caracterizacion de materiales

La caracterizacion de los materiales funcionalizados se realizd mediante las técnicas de
dispersion dinamica de luz (DLS), medicion de potencial Z con ayuda del equipo Zetasizer Nano
Series y la evaluacion por otro lado de la espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier
(FTIR), con el objetivo de evaluar el tamafio hidrodindmico de las particulas de nanocelulosa, su
distribucion, las interacciones con los surfactantes y la estabilidad coloidal de las dispersiones

obtenidas.

3.7.1 Potencial Z

La determinacion del potencial Z se utilizé para evaluar la carga superficial de las particulas
de nanocelulosa funcionalizadas con surfactantes y su estabilidad coloidal en dispersion. Esta
técnica se basa en la medicion del movimiento de las particulas bajo la aplicacién de un campo
eléctrico, donde la velocidad de desplazamiento depende de su carga y de las propiedades del
medio. A partir de esta movilidad electroforética, el equipo calcula el potencial Z, el cual se emplea
como un indicador indirecto de estabilidad: valores altos, tanto positivos como negativos, sugieren
mayor repulsion entre particulas y mayor estabilidad, mientras que valores cercanos a cero indican

tendencia a la agregacion. En este contexto, la presencia de surfactantes modifica la carga
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superficial de la nanocelulosa debido a procesos de adsorcion e interacciones electrostaticas,
permitiendo evaluar su efecto en la estabilidad del sistema, especialmente en dispersiones o

emulsiones donde se requiere un comportamiento coloidal estable.

La muestra de nanocelulosa funcionalizada con surfactante se introdujo en la celda de
medicion evitando la formacion de burbujas y asegurando que el volumen fuera suficiente para
cubrir completamente los electrodos. Posteriormente, la celda se colocd en el equipo, verificando
su correcta posicidon para garantizar una medicion precisa. En el software se configuraron los
parametros del andlisis, incluyendo el tipo de dispersante, las propiedades del medio, la
temperatura (aproximadamente 25 °C) y el nimero de corridas. Antes de iniciar la medicion, se
permitio que la muestra alcanzara el equilibrio térmico dentro del equipo. Durante el analisis, se
aplicd un campo eléctrico que indujo el movimiento de las particulas en funcion de su carga
superficial, permitiendo medir su movilidad electroforética. A partir de esta medicion, el equipo
calculd el potencial Z, el cual se utiliz6 para evaluar la estabilidad coloidal del sistema y el efecto
de la funcionalizacién con el surfactante.

Los valores obtenidos permitieron analizar la estabilidad de las dispersiones, considerando
que magnitudes altas de potencial Z (positivas o negativas) indican una mayor repulsion entre
particulas y, por lo tanto, una mejor estabilidad coloidal, mientras que valores cercanos a cero
sugieren una mayor tendencia a la agregacion. Todas las mediciones se realizaron por triplicado y

los resultados se reportaron como promedio + desviacion estandar.
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3.7.2 Dispersion DLS

El analisis mediante dispersion dindmica de luz (DLS) se emple6 para determinar la
distribucion de tamano de las particulas de nanocelulosa en las dispersiones con surfactantes. Esta
técnica se basa en la medicion del movimiento browniano de las particulas, el cual corresponde al
movimiento aleatorio que presentan debido a las colisiones constantes con las moléculas del medio
liquido. En este contexto, se sabe que las particulas pequefias se mueven mas rapidamente en el
liquido, mientras que las particulas de mayor tamafio lo hacen de forma mads lenta. Este
movimiento es continuo, por lo que el equipo analiza cambios en la posicion de las particulas en
intervalos de tiempo muy cortos; si la variacion de posicion es minima, se asocia a particulas
grandes, mientras que desplazamientos significativos indican particulas mas pequefias. A partir de
esta relacion entre la velocidad de difusion y el tamafio, el equipo (Zetasizer) calcula el didmetro
de particula, definiéndolo como el de una esfera equivalente que se difunde a la misma velocidad

que la particula analizada.

Para garantizar una medicion adecuada, las muestras previamente preparadas fueron
sometidas a un proceso de ultrasonido con el fin de eliminar burbujas de aire, realizando este
procedimiento con precaucion para evitar posibles dafios en las particulas. Este tratamiento
permiti6 lograr una mejor dispersion del sistema y disminuir la presencia de agregados, asegurando

asi que los resultados obtenidos fueran mas representativos del comportamiento real de la muestra.

Una vez preparada la nanocelulosa funcionalizada con surfactante para la medicion, la
celda se coloco en el compartimiento del equipo de DLS, asegurandose de que quedara

correctamente posicionada para evitar errores en la medicion. Posteriormente, se configuraron los
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parametros en el software, considerando las propiedades del sistema, tales como el uso de agua
como dispersante y el indice de refraccion correspondiente a la nanocelulosa funcionalizada,
ademas de establecer la temperatura de andlisis (aproximadamente 25 °C) y el nimero de corridas.
Durante el analisis, el equipo registrd las fluctuaciones de la luz dispersada generadas por el
movimiento browniano de las particulas, las cuales pueden verse influenciadas por la presencia
del surfactante, ya que este modifica la interaccion entre las fibras de nanocelulosa y su grado de
dispersion. A partir de estos datos, se obtuvo, la distribucion de tamafios, permitiendo evaluar el
efecto de la funcionalizacién en la estabilidad y organizacion del sistema. Finalmente, las
mediciones se realizaron por triplicado y los resultados se reportaron como promedio + desviacion

estandar, garantizando asi la reproducibilidad y confiabilidad de la caracterizacion.

3.7.3 Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier (FTIR)

Las muestras de nanocelulosa funcionalizada con CTAB, previamente en estado liquido,
fueron preparadas mediante la deposicion de aproximadamente 2 mL de suspension sobre vidrio
reloj, posteriormente, las muestras fueron secadas en horno a 50 °C durante 2 horas, con el objetivo
de eliminar el contenido de agua y obtener el material en estado s6lido. La temperatura de secado
se selecciond debido a que se encuentra por debajo de la temperatura de degradacion reportada
para la nanocelulosa, evitando asi posibles alteraciones estructurales del material.

Una vez finalizado el secado, el residuo solido fue cuidadosamente recolectado mediante

raspado del vidrio reloj (Ver Figura 14) y trasladado al laboratorio de espectroscopia.
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Figura 14.

Muestra seca para equipo FTIR.

Nota. Fotografia propia del proceso de secado de la muestra previo al andlisis FTIR.

El analisis FTIR se realizo mediante la técnica de Reflectancia Total Atenuada (ATR),
utilizando un espectrémetro infrarrojo equipado con cristal de diamante. La muestra seca se coloco
directamente sobre el cristal ATR, asegurando el contacto adecuado mediante presion, para la

adquisicion del espectro infrarrojo en el rango caracteristico de los grupos funcionales presentes.
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4. Analisis de resultados
4.1 Evaluacion comparativa del comportamiento interfacial y determinacion de
concentraciones optimas en sistemas puros (Agua Destilada, Nanocelulosa, SDS Y CTAB)

En esta seccion se presentan los resultados correspondientes al segundo objetivo especifico
de la investigacion, orientado a evaluar la reduccion de la tension interfacial (IFT) de las diferentes
soluciones mediante los tensidometros de gota colgante y gota giratoria. Para ello, se analiza el
comportamiento interfacial de la nanocelulosa, los surfactantes SDS y CTAB, asi como de los
sistemas funcionalizados, estableciendo comparaciones entre las condiciones previas y posteriores
a la funcionalizacion.

En esta primera etapa se evalud el comportamiento interfacial de sistemas acuosos
individuales frente a un crudo pesado de un campo colombiano (22 °API), considerando la
nanocelulosa sin funcionalizar (CNC) y los surfactantes i6nicos SDS y CTAB.

Como punto de referencia, se utilizo el sistema crudo—agua destilada, el cual presentd una
tension interfacial de 32 mN/m, valor caracteristico de sistemas sin agentes tensioactivos y
representativo de la alta energia interfacial existente entre ambas fases. Este valor se establecio
como linea base para analizar la capacidad de cada sistema de modificar la interfase crudo—agua.

A partir de los resultados obtenidos, se evidenci6 que todos los sistemas evaluados generan
una disminucion de la tension interfacial en comparacion con el sistema blanco. No obstante, la
magnitud y el comportamiento de dicha reduccion varian significativamente entre ellos, lo cual
permite mencionar que la efectividad en la reduccion de la tension interfacial estd fuertemente
determinada por la naturaleza quimica, la estructura molecular y el tipo de interaccion que cada
material establece en la interfase. En este sentido, las diferencias observadas no pueden atribuirse

exclusivamente a la concentracion de los sistemas evaluados, sino también a fendmenos de
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adsorcion y organizacion molecular en la interfase aceite—agua. La eficiencia en la reduccion de la
tension interfacial depende de la capacidad de los componentes activos para adsorberse y
reorganizarse en la interfase, asi como de su posible interacciéon con compuestos superficialmente
activos presentes en el crudo, tales como resinas y asfaltenos. En conjunto, estos fendmenos
influyen directamente sobre el desempefio interfacial de cada formulacion y sobre su capacidad
para reducir la tension interfacial, tal como ha sido reportado en estudios sobre mecanismos de

desplazamiento y recuperacion quimica mejorada mediante surfactantes (Kamal et al., 2017)

4.1.1 Comportamiento de la tension interfacial del sistema en presencia de Nanocelulosa
(CNC).

Lananocelulosa presento6 valores de tension interfacial inferiores al blanco en todo el rango
evaluado. Esto indica que, aun sin funcionalizar, la nanocelulosa tiene cierta capacidad para
modificar la interfase crudo-agua.

Los valores registrados se ubicaron aproximadamente entre 20,46 y 26,19 mN/m, frente a
los 32 mN/m del sistema crudo/agua destilada. Esto demuestra que la nanocelulosa no acttia como
un material completamente inerte en la interfase, sino que puede contribuir a disminuir la tension
interfacial.

No obstante, su comportamiento no fue lineal con la concentracion. Inicialmente se
observd una disminucion de la IFT, pero posteriormente los valores aumentaron y se mantuvieron
alrededor de 22-24 mN/m en varias concentraciones.

Desde el punto de vista interfacial, este comportamiento puede interpretarse como una

actividad moderada de la nanocelulosa. Es decir, la nanocelulosa puede participar en la reduccion
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de la tension interfacial, pero su capacidad de reduccion es limitada en comparacion con los
surfactantes libres evaluados.

Tabla 1.

Tension Interfacial de la Nanocelulosa en distintas concentraciones

Concentracion (ppm) IFT promedio (mN/m)

100 26,19
200 20,45
300 20,44
400 22,05
500 23,17
600 24,13
700 23,29
800 22,54
900 22,59
1000 22,42

Nota. Resultados experimentales obtenidos.

La determinacion de la concentracion Optima de la nanocelulosa en estado no
funcionalizado se realiz6 a partir del analisis de la variacion de la tension interfacial en funcion de
la concentracion. A diferencia de los sistemas con surfactantes, la nanocelulosa no mostré una
tendencia clara de disminucidon progresiva de la IFT, evidenciando fluctuaciones a lo largo del

rango evaluado. Sin embargo, se identificé que a una concentracioén de 300 ppm se alcanzo el valor
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mas bajo de tension interfacial (20,44 mN/m), representando la mayor reduccion obtenida para
este sistema.

La seleccion de esta concentracion como Optima se fundamenta en el criterio de maxima
eficiencia interfacial relativa, es decir, el punto en el cual la nanocelulosa logra su mayor capacidad
de interaccion con la interfase crudo—agua dentro de sus limitaciones intrinsecas como material no
tensioactivo. A concentraciones inferiores (100 ppm), la reduccion de la IFT es menos
significativa, lo que indica una cantidad insuficiente de material para generar un efecto apreciable
en la interfase. A concentraciones elevadas, la disminucion de la eficiencia interfacial podria estar
relacionada con una menor disponibilidad de nanoparticulas en la interfase o con interacciones
particula-particula que favorezcan la formacién de agregados, comportamiento reportado
previamente para sistemas de nanocelulosa en medios complejos (Aadland et al., 2018)

En este sentido, la concentracion de 300 ppm representa un punto de equilibrio donde la
nanocelulosa alcanza su maxima contribucion interfacial bajo condiciones sin funcionalizacion.
No obstante, el valor de IFT obtenido en este punto sigue siendo considerablemente alto en
comparacion con los sistemas con surfactantes, lo que confirma que la nanocelulosa, en su estado
puro, no actia como un agente reductor eficaz de la tension interfacial. Este comportamiento
refuerza la necesidad de su modificacion o funcionalizacion, con el fin de potenciar sus

propiedades interfaciales y aprovechar su estructura como soporte en sistemas mas complejos.

4.1.2 Comportamiento de la tension interfacial del sistema en presencia de Dodecil Sulfato de
Sodio (SDS).
El SDS presentdé una disminucidén mas pronunciada de la tension interfacial en

comparacion con la nanocelulosa. Sus valores pasaron de aproximadamente 15,10 mN/m en las
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concentraciones iniciales hasta valores cercanos a 3,73 mN/m en las concentraciones mas altas
evaluadas.

A diferencia de la nanocelulosa, el SDS mostro una tendencia mas claramente descendente.
Este comportamiento es consistente con su naturaleza como surfactante anionico, ya que su
estructura anfifilica le permite adsorberse en la interfase crudo—agua, orientando su cadena
hidrocarbonada hacia la fase oleosa mientras que su grupo sulfato permanece en la fase acuosa.
Esta disposicion reduce la energia libre interfacial y favorece la disminucion de la tension
interfacial observada experimentalmente (Rosen y Kunjappu, 2012)

La disminucién progresiva de la IFT indica que el SDS presenta una mayor capacidad de
adsorcion interfacial que la nanocelulosa sin modificar. Sin embargo, su reduccién ocurre de
manera gradual (Ver tabla 2), lo que sugiere que el efecto interfacial depende directamente de la

cantidad de surfactante disponible para migrar, absorberse y organizarse en la interfase.
Tabla 2.

Tension Interfacial del Dodecil Sulfato de Sodio en distintas concentraciones.

Concentracion IFT promedio
(ppm) (mN/m)

100 ppm 15,10
200 ppm 11,12
300 ppm 10,11
400 ppm 11,18
500 ppm 8,34

600 ppm 6,81

700 ppm 5,70
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800 ppm 4,59
900 ppm 3,73
1000 ppm —

Nota. Resultados experimentales obtenidos.

La seleccion de la concentracion optima de SDS se realizé considerando no tinicamente el
valor minimo de tension interfacial alcanzado, sino también criterios de eficiencia operativa y
aplicabilidad a escala de campo. Aunque la concentracion de 900 ppm present6 la mayor reduccion
de la IFT (3,73 mN/m), se decidi6 seleccionar 700 ppm como concentraciéon Optima, donde se
obtuvo una tension interfacial de 5,7 mN/m.

Esta decision se fundamenta en que la diferencia en la reduccion de la IFT entre ambas
concentraciones no es significativamente amplia en términos de desempefio interfacial, lo que
indica un comportamiento cercano a la saturacion de la interfase. En este sentido, el incremento
de 700 a 900 ppm no representa una mejora proporcional en la eficiencia del sistema.

Adicionalmente, desde un enfoque aplicado a procesos de recobro mejorado, el uso de
concentraciones mas elevadas de surfactante implica un aumento considerable en el requerimiento
de material, lo cual impacta directamente los costos operacionales y la viabilidad técnica del
proceso. Por lo tanto, la seleccion de 700 ppm responde a un criterio de optimizacion que busca
maximizar la eficiencia de reduccion de la tension interfacial con el menor consumo posible de
reactivos.

En consecuencia, esta concentracion representa un equilibrio adecuado entre desempefio

interfacial y viabilidad a escala de campo, siendo mas representativa de condiciones reales de
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aplicacion en comparacion con concentraciones mas altas que, aunque ligeramente mas eficientes,

no generan un impacto proporcional frente al incremento en el uso de surfactante.

4.1.3 Comportamiento de la tension interfacial del sistema en presencia de Bromuro de
Cetiltrimetilamonio (CTAB).

El CTAB presentd los valores mas bajos de tension interfacial entre los tres sistemas
evaluados. Incluso desde las concentraciones iniciales, la IFT disminuy6 de forma marcada,
alcanzando valores cercanos o inferiores a 1 mN/m.

Este comportamiento evidencia una alta eficiencia interfacial del CTAB frente al crudo
pesado evaluado. Su caracter cationico, asociado a la presencia de una cabeza de amonio
cuaternario cargada positivamente y una cadena hidrocarbonada C16, puede favorecer una
orientacion eficiente en la interfase crudo/agua.

Ademas, en comparacion con el SDS, el CTAB mostrd una reduccion mucho mas intensa
desde bajas concentraciones (Ver tabla 3). La diferencia observada entre CTAB y SDS puede estar
asociada a variaciones en los mecanismos de adsorcion interfacial y en la organizacion de la
pelicula interfacial en sistemas crudo—agua, donde la presencia de especies polares del crudo

influye significativamente en el comportamiento del sistema (Agista et al., 2018).
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Tabla 3.

Tension Interfacial del Bromuro de cetiltrimetilamonio en distintas concentraciones

Concentracion (ppm) IFT promedio (mN/m)

100 -
200 1,50
300 0,22
400 0,25
500 0,26
600 0,34
700 -
800 0,46
900 -
1000 -

Nota. Resultados experimentales obtenidos.

La seleccion de la concentracion optima de CTAB se realizd considerando el punto de
maxima eficiencia en la reduccion de la tension interfacial, asi como el comportamiento del
sistema en funcioén de la concentracion. A partir de los resultados obtenidos, se identificd que a
300 ppm se alcanza el valor minimo de tension interfacial (0,22 mN/m), indicando una alta
eficiencia del surfactante en la modificacion de la interfase crudo—agua incluso a bajas
concentraciones.

Este comportamiento sugiere que el CTAB presenta una adsorcion interfacial significativa

en el sistema crudo—agua, lo cual estd asociado con la formacion de una pelicula interfacial
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enriquecida en surfactante y especies polares del crudo. En sistemas de EOR se ha reportado que
la reduccion de la tension interfacial depende de la adsorcion del surfactante en la interfase y de la
reorganizacion de los componentes interfaciales, generando estructuras que controlan la energia
interfacial del sistema (Agista et al., 2018; Druetta & Picchioni, 2020). Al incrementar la
concentracion por encima de este valor, no se observa una mejora adicional en la reduccion de la
tension interfacial; por el contrario, se evidencia una ligera tendencia al incremento de la IFT, lo
cual indica que el sistema ha alcanzado la saturacion interfacial y el exceso de surfactante tiende
a permanecer en el volumen en forma de micelas, sin contribuir significativamente a la

disminucién de la energia interfacial.

4.1.4 Comparacion del desempeiio en la reduccion de la tension interfacial de los sistemas
SDS, CTAB y Nanocelulosa.

La comparacion del desempefio interfacial de los sistemas SDS, CTAB y nanocelulosa
permite evaluar de manera integral la eficiencia de cada uno en la reduccion de la tension
interfacial del sistema crudo—agua. A partir de los valores obtenidos para cada concentracion
Optima, es posible analizar las diferencias en la magnitud de reduccién de la IFT, asi como
identificar tendencias asociadas a la naturaleza quimica de cada sistema. Este enfoque comparativo
facilita la interpretacion de los resultados experimentales y permite establecer la efectividad

relativa de cada componente en términos de su capacidad para modificar la interfase.

A partir de esta comparacion, se evidencia que los surfactantes libres fueron mas efectivos
que la nanocelulosa sin funcionalizar para reducir la tension interfacial. Entre ellos, el CTAB

presentd la mayor reduccion, seguido por el SDS. La nanocelulosa, aunque también gener6 una
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reduccion en la tension interfacial, tuvo un efecto menos pronunciado y mas variable. El orden

general de reduccion de tension interfacial observado fue:

CTAB > SDS > nanocelulosa

Este resultado permite establecer una diferenciacion entre los sistemas evaluados en
funcién de su comportamiento interfacial en el sistema crudo—agua. Los surfactantes ionicos
evaluados (SDS y CTAB) presentan una mayor capacidad de adsorcion en la interfase y
reorganizacion de las especies interfaciales. En contraste, la nanocelulosa presenta un
comportamiento interfacial distinto, caracterizado por su capacidad limitada de reduccion directa
de la tension interfacial, aunque se ha reportado su participacion en fendmenos de estabilizacion y

modificacion estructural de interfaces en sistemas complejos.

Figura 15.

Variacion de la tension interfacial con la concentracion para SDS, CTAB y CNC

Tension Interfacial Promedio vs Concentracion
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Nota. Tension interfacial del crudo pesado a diferentes concentraciones de SDS, CTAB y CNC.
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A partir de los resultados obtenidos, la Figura 15 evidencia diferencias marcadas en el
comportamiento de la tensidon interfacial para los sistemas evaluados, correspondientes a
nanocelulosa (verde), SDS (azul) y CTAB (naranja), en funcién de la concentracion.

En el caso de la nanocelulosa, se observa que los valores de tension interfacial se mantienen
elevados a lo largo de todo el rango de concentracion, con una ligera disminucion inicial entre 100
y 300 ppm, seguida de un comportamiento fluctuante sin una tendencia clara de reduccién.
Posteriormente, la IFT tiende a incrementarse y estabilizarse en un rango cercano a 22-24 mN/m
a concentraciones superiores. El comportamiento observado de la nanocelulosa en términos de
tension interfacial puede atribuirse a su naturaleza altamente hidrofilica y a la ausencia de caracter
anfifilico tipico de los surfactantes convencionales. En la literatura se ha reportado que la
nanocelulosa no acttia principalmente como agente reductor de tension interfacial en sistemas de
EOR, sino que su desempeiio esta asociado a fendémenos de interaccion estructural y retencion en
medios porosos, lo cual limita su contribucion directa a la reduccion de la energia interfacial
(Combariza & Martinez-Ramirez, 2021; Aadland et al., 2018)

Por otro lado, el sistema con SDS presenta una tendencia general decreciente en la tension
interfacial con el aumento de la concentracion, lo cual es consistente con el comportamiento
reportado para surfactantes anionicos en sistemas crudo—agua, donde la reduccion de la tension
interfacial estd gobernada por la adsorcion progresiva de moléculas de surfactante en la interfase
y la disminucién de la energia interfacial del sistema (Agista et al., 2018). Inicialmente, se
evidencia una reduccion significativa hasta aproximadamente 300 ppm, seguida de una ligera

fluctuacion alrededor de 400 ppm, donde se observa un incremento temporal en la IFT. Este tipo
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de comportamiento puede presentarse en sistemas complejos de EOR debido a su naturaleza
multifasica y al equilibrio dindmico entre adsorcion interfacial y especies en fase volumétrica
(Druetta & Picchioni, 2020). No obstante, no puede descartarse que esta variacion puntual esté
asociada a la incertidumbre experimental a la medicion de tension interfacial en sistemas crudo—
agua, donde pequefias variaciones pueden surgir por condiciones de estabilizacion de la gota,
heterogeneidad del crudo o sensibilidad del método de medicion. A partir de concentraciones
superiores, el sistema retoma una tendencia descendente sostenida, alcanzando valores cercanos a
4 mN/m en las concentraciones mas altas evaluadas. Este comportamiento sugiere que el SDS
logra una reduccion progresiva de la tension interfacial en el sistema estudiado, aunque su
eficiencia depende de la concentracion requerida para alcanzar valores bajos de IFT, lo cual es
consistente con la dependencia del proceso de adsorcidn interfacial en surfactantes anidonicos.

En contraste, el sistema con CTAB exhibe una reduccion pronunciada de la tension
interfacial a bajas concentraciones, alcanzando valores minimos cercanos a 0,22 mN/m en el rango
aproximado de 200-300 ppm. Este comportamiento es consistente con la alta eficiencia interfacial
de los surfactantes en sistemas crudo—agua, donde la disminucién de la tension interfacial esta
controlada por procesos de adsorcion progresiva de moléculas en la interfase y la reduccion de la
energia interfacial del sistema (Agista et al., 2018).

A partir de este rango de concentracion, la curva tiende a estabilizarse con ligeras
variaciones, lo cual es indicativo de la aproximacidn a un régimen de saturacion interfacial, en el
que la superficie se encuentra ampliamente ocupada por moléculas de surfactante y la ganancia
adicional en reduccion de tension interfacial disminuye progresivamente. En este régimen, el

surfactante remanente en solucion se distribuye entre la fase acuosa y estructuras de agregacion
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tipo micelar, reduciendo la fracciéon de moléculas disponibles para adsorcion interfacial (Druetta
& Picchioni, 2020; Agista et al., 2018).

El comportamiento mas eficiente del CTAB en comparacion con el sistema anidnico
evaluado puede asociarse, de manera general, a su naturaleza catidnica, la cual puede favorecer
interacciones electrostaticas con especies polares o cargadas presentes en el crudo, facilitando una
adsorcion interfacial mas rapida y una organizacién mas compacta en la interfase. No obstante,
esta interpretacion debe considerarse dependiente del sistema crudo—agua y de las condiciones
experimentales, dado que el desempeio de los surfactantes en EOR estd fuertemente influenciado
por fendmenos de adsorcion competitiva y equilibrio interfacial (Wang et al., 2022)

En conjunto, las tendencias observadas permiten establecer una clara jerarquia en el
desempefio interfacial de los sistemas evaluados, donde el CTAB presenta la mayor eficiencia en
la reduccién de la tension interfacial, seguido por el SDS con un comportamiento progresivo,
mientras que la nanocelulosa muestra una capacidad limitada para modificar la interfase. Estos
resultados no solo evidencian la influencia de la naturaleza quimica de cada sistema, sino que
también sustentan la necesidad de funcionalizar la nanocelulosa para mejorar su interaccion

interfacial y aprovechar su potencial en aplicaciones de recobro mejorado.

4.1.5 Determinacion y justificacion de concentraciones optimas para la funcionalizacion en
funcion de la reduccion de la tension interfacial.

La presente seccion da respuesta al tercer objetivo especifico de la investigacion,
correspondiente a la identificacion de las concentraciones 0ptimas de nanocelulosa y surfactantes

para lograr la mayor reduccion de la tension interfacial. Para ello, se analizan comparativamente
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los resultados obtenidos en las diferentes formulaciones evaluadas, justificando la seleccion de las
concentraciones que presentaron el mejor desempefio en la disminucidn de la tension interfacial.

Con el fin de establecer un criterio cuantitativo para la seleccion de las concentraciones
Optimas, se evalud la reduccion porcentual de la tension interfacial (IFT) para todas las
concentraciones analizadas en cada sistema, tomando como referencia el valor del sistema blanco
(32 mN/m).

La reduccion porcentual se calculd mediante la relacion:

(IFTblanco — IFTsistema)
*

100
IFTblanco

%Reduccion =

Ecuacion 7. Reduccion porcentual para cada sistema.

A partir de la aplicacion de esta ecuacion a los valores obtenidos experimentalmente, se

determinaron las concentraciones Optimas para cada sistema, las cuales se resumen en la Tabla 4.

Tabla 4.

Concentracion optima para reduccion de la tension interfacial de cada sistema.

Concentracion
Sistema IFT (mN/m) Reduccion (%)
(ppm)
Blanco — 32,00 0,00
CTAB 300 0,22 99,31
SDS 700 5,70 82,19

Nanocelulosa 300 20,44 36,13
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Nota. Resultados experimentales obtenidos.

Los resultados evidencian que el CTAB presenta la mayor eficiencia interfacial,
alcanzando una reduccion del 99,31%, lo cual indica una disminucidn casi total de la tension
interfacial respecto al sistema base. Este comportamiento confirma que, a la concentracion
seleccionada (300 ppm), el surfactante logra una saturacion efectiva de la interfase, optimizando
su capacidad de absorcidn y organizacion molecular.

En el caso del SDS, se obtuvo una reduccion del 82,19%, lo que representa un desempefio
significativo, aunque inferior al CTAB. La seleccion de 700 ppm como concentracion Optima
responde a que, si bien existen valores ligeramente menores de IFT a concentraciones superiores,
la mejora porcentual no es suficientemente representativa frente al incremento en el consumo de
surfactante. Esto evidencia un comportamiento cercano a la saturacion interfacial, donde aumentos
adicionales en concentracion no generan mejoras proporcionales en la eficiencia.

Por otro lado, la nanocelulosa en estado puro alcanza una reduccion del 36,13%,
considerablemente menor en comparacion con los surfactantes. Aunque la concentracion de 300
ppm corresponde al punto de mayor eficiencia dentro de su comportamiento, la magnitud de la
reduccion confirma su limitada capacidad para actuar como agente tensioactivo. La diferencia de
mas del 60% respecto al CTAB y alrededor del 46% frente al SDS resalta la baja eficiencia

interfacial de la nanocelulosa sin modificar.

4.2 Determinacion de la concentracion micelar critica de los surfactantes (SDS y CTAB)
Las siguientes secciones da respuesta al cuarto objetivo especifico de la investigacion,

orientado a determinar la concentracion micelar critica (CMC) de los surfactantes en presencia de
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la nanocelulosa, asi como evaluar el comportamiento reoldgico de los sistemas estudiados. Para
ello, se presentan los resultados obtenidos a partir del analisis de las propiedades de las soluciones,
permitiendo establecer el efecto de la incorporacion de nanocelulosa sobre el comportamiento de

los surfactantes SDS y CTAB, asi como su capacidad de interaccion dentro del sistema.

4.2.1 Evaluacion de la concentracion micelar critica del SDS

Con el proposito de evaluar la influencia de la concentracion sobre el comportamiento
interfacial del surfactante SDS, se realizaron mediciones de tension interfacial frente al crudo
pesado para concentraciones comprendidas entre 100 y 900 ppm. La Figura 15 muestra una
disminucién progresiva de la tension interfacial a medida que aumenta la concentracion de SDS,
pasando de 15.10 mN/m a 3.73 mN/m dentro del intervalo evaluado. Aunque se observan ligeras
fluctuaciones experimentales con ligeros aumentos en la tension interfacial, la tendencia general
de la grafica evidencia la caida continua de la actividad interfacial del surfactante. No obstante, no
se 1identifica una region de estabilizaciéon claramente definida que permita asociar
experimentalmente una concentracion especifica con la concentracion micelar critica.

Figura 16.

Representacion grdfica de la Tension Interfacial del SDS vs concentracion
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Nota. Resultados experimentales obtenidos.

Este comportamiento resulta consistente con lo reportado para sistemas petroleo—agua tratados con
surfactantes anionicos, donde la reduccion de la tension interfacial se encuentra gobernada por la
adsorcion progresiva de moléculas en la interfase. De acuerdo con Rosen y Kunjappu (2012), una
vez alcanzada la saturacion interfacial, incrementos adicionales de concentracion producen
cambios marginales en la tension interfacial debido a la formacién de agregados en la fase acuosa.
Sin embargo, la ausencia de una region de estabilizacion en la presente investigacion sugiere que
el intervalo de concentraciones evaluado no es suficiente para determinar un cambio de pendiente

abrupto.

Desde la perspectiva de la concentracion micelar critica (CMC), diversos estudios han reportado
valores relativamente consistentes para el SDS cuando esta propiedad es determinada mediante
técnicas experimentales como tension superficial y conductividad eléctrica. Woolfrey et al. (1986)
reportaron valores comprendidos entre 8,67 y 8,88 mM, mientras que Rosen y Kunjappu (2012)
indican valores cercanos a 8,2 mM para soluciones acuosas diluidas. En estos trabajos, la
concentracion se expresa en milimoles por litro (mM), unidad que representa la cantidad de moles
de surfactante presentes por litro de solucion. Por su parte, en la presente investigacion las
concentraciones fueron expresadas en partes por millén (ppm), unidad basada en la masa de
surfactante presente en el sistema. Considerando la masa molar del SDS (288,38 g/mol), los
valores de CMC reportados en la literatura corresponden aproximadamente a un intervalo entre

2400 y 2600 ppm.

La comparacién entre estos valores y las concentraciones evaluadas experimentalmente permite

contextualizar el comportamiento observado en la curva de tension interfacial. Nuestra
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concentracion fue de 900 ppm, equivalente aproximadamente a 3,1 mM, valor considerablemente
inferior a los reportados para la CMC del SDS en sistemas acuosos. Aunque dichos valores no son
directamente extrapolables al sistema petroleo—agua empleada en este trabajo, debido a la
influencia que ejerce la fase oleosa sobre los fenomenos de adsorcion y agregacion del surfactante,
constituyen una referencia util para interpretar la ausencia de una region claramente estabilizada

en los resultados experimentales.

Por lo tanto, los resultados obtenidos no permiten determinar experimentalmente una
concentracion micelar critica para las condiciones evaluadas inicamente a partir de las mediciones
de tension interfacial. No obstante, al contrastar el comportamiento experimental con los valores
de CMC reportados en la literatura, puede inferirse que el intervalo de concentraciones estudiado
corresponde principalmente a una region gobernada por procesos de adsorcion interfacial, lo que
explica la disminucioén continua de la tension interfacial observada a lo largo de todo el rango

analizado.

4.2.2 Evaluacion de la concentracion micelar critica del CTAB

La Figura 17 muestra la variacion de la tension interfacial del sistema petréleo—agua en
funcién de la concentracion de CTAB. A diferencia del comportamiento observado para el SDS,
la curva presenta una disminucion abrupta de la tension interfacial entre 200 y 300 ppm, pasando
de 1,50 mN/m a 0,22 mN/m. Posteriormente, la tension interfacial permanece en un rango
relativamente estable, con valores comprendidos entre 0,22 y 0,46 mN/m para las concentraciones
restantes evaluadas. Este comportamiento evidencia que los mayores cambios en la respuesta
interfacial del sistema ocurren dentro del intervalo inicial de concentracidon, mientras que

incrementos posteriores generan variaciones considerablemente menores.
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Figura 17.

Representacion grafica de la Tension Interfacial del CTAB vs concentracion
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Nota. Resultados experimentales obtenidos.

La literatura reporta para el CTAB valores de concentracion micelar critica cercanos a 0,9—
1,0 mM en soluciones acuosas a temperatura ambiente, dependiendo de las condiciones
experimentales y de la metodologia empleada para su determinacion (Helgeson et al., 2010; An et
al., 2017). Considerando una masa molar de 364,45 g/mol, estos valores corresponden
aproximadamente a concentraciones entre 330 y 365 ppm. Aunque estos valores fueron obtenidos
en sistemas acuosos y no pueden extrapolarse directamente al sistema petroleo—agua utilizada en
esta investigacion, constituyen una referencia Util para contextualizar el comportamiento
observado experimentalmente.

Al comparar estos valores con la curva obtenida, se observa que la transicion mas
importante en la tension interfacial ocurre precisamente en el intervalo comprendido entre 200 y
300 ppm, regidn cercana a las concentraciones reportadas en la literatura para la CMC del CTAB.
Adicionalmente, la estabilizacion relativa de la tension interfacial observada a concentraciones

superiores resulta consistente con el comportamiento esperado para sistemas que han alcanzado
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una elevada cobertura interfacial, donde incrementos adicionales de concentracién producen
reducciones cada vez menos significativas en la tension interfacial (Rosen & Kunjappu, 2012).
4.3 Analisis comparativo de la reduccion de la tension interfacial en sistemas funcionalizados
Nanocelulosa + Surfactante

En sistemas funcionalizados nanocelulosa—surfactante, la incorporacion de SDS y CTAB
sobre la superficie de la nanocelulosa puede modificar la distribucion y el comportamiento
interfacial de los componentes en el sistema aceite—agua. En la literatura se ha reportado que la
interaccion entre surfactantes y nanocelulosa puede influir en la organizaciéon molecular y en la
disponibilidad de especies activas en la interfase, afectando los mecanismos de adsorcion
responsables de la reduccion de la tension interfacial (Combariza & Martinez-Ramirez, 2021;

Gahrooee et al., 2021)

4.3.1 Sistema Nanocelulosa + SDS

Una vez funcionalizado el sistema Nanocelulosa + SDS y realizadas las mediciones de
tension interfacial, se obtuvieron valores inferiores a los del SDS evaluado individualmente a 700
ppm (5.7 mN/m). Aunque la formulacion Nanocelulosa + SDS mostré un aumento gradual de la
IFT con el tiempo (Figura 18), esta se estabiliz6 alrededor de 1.54 mN/m, manteniéndose

significativamente por debajo del valor registrado para el SDS puro a la misma concentracion.

Las mediciones se realizaron procurando aproximar las condiciones de temperatura del
yacimiento (52 °C); sin embargo, debido a las limitaciones operativas del tensiometro, la
temperatura maxima alcanzada durante el ensayo fue cercana a 49 °C. A partir de esta condicion

se continu6 el monitoreo temporal hasta observar la estabilizacion de la tension interfacial.
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Figura 18.

Variacion de la tension interfacial de Nanocelulosa + SDS con el tiempo
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Nota. Resultados experimentales obtenidos.

Este comportamiento en la grafica sugiere una redistribucion de las moléculas de SDS en
el sistema, donde una fraccion del surfactante puede asociarse a la superficie de la nanocelulosa,
reduciendo su disponibilidad para adsorcion en la interfase aceite—agua. En la literatura se ha
reportado que la nanocelulosa puede interactuar con surfactantes presentes en el sistema, afectando
su distribucion entre la fase acuosa y la interfase, lo que puede modificar su eficiencia en
aplicaciones de recobro mejorado, debido a cambios en la particion del surfactante dentro del
sistema (Combariza & Martinez-Ramirez, 2021).

Al comparar este comportamiento con la CNC sin funcionalizar, se observa que la
incorporacion de SDS si modifica la respuesta interfacial del sistema, evidenciando que la
funcionalizacion fue efectiva en alterar las propiedades superficiales de la nanocelulosa y al
contrastarlo con el SDS puro, los resultados indican una mejora en el desempefio en términos de

reduccion de la tension interfacial.
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4.3.2 Sistema Nanocelulosa + CTAB

La formulacion funcionalizada con CTAB presentd un comportamiento diferente al
observado para el sistema Nanocelulosa + SDS. Los valores de tension interfacial permanecieron
inicialmente bajos y posteriormente aumentaron de manera gradual con la temperatura hasta
alcanzar una region relativamente estable alrededor de 0.66 mN/m (Ver figura 19).

Figura 19.

Variacion de la tension interfacial de Nanocelulosa + CTAB con el tiempo

IFT vs Tiempo

IFT {(mN/m)
o
=~

0.0 4

- . e - ' - -
) 200 00 600 800 1000 1200 1400 1600
Tiempo (s)

Nota. Resultados experimentales obtenidos.

Aunque la funcionalizacion con CTAB no permitié alcanzar los niveles de reduccion
observados para el surfactante puro, los resultados muestran una mayor eficiencia interfacial en
comparacion con el sistema funcionalizado con SDS. En sistemas nanocelulosa—surfactante se ha
reportado que la interaccion entre nanoparticulas y surfactantes puede modificar la particion del
tensioactivo entre la fase acuosa, la superficie solida y la interfase aceite—agua, afectando la
fraccion efectivamente disponible para reducir la tension interfacial (Combariza & Martinez-

Ramirez, 2021).



EVALUACION DE NANOCELULOSA FUNCIONALIZADA 97

En particular, la presencia de surfactantes catidnicos como CTAB puede favorecer interacciones
electrostaticas mas intensas con superficies ricas en grupos oxigenados de la nanocelulosa, lo que
conduce a una adsorcion mas eficiente sobre el sélido y a una reorganizacion mas marcada de las
especies en el sistema. Este tipo de interacciones puede modificar la estructura interfacial y la
distribucién de moléculas activas, impactando la tension interfacial medida (Gahrooee et al., 2021;

Wang et al., 2022)

La evolucion observada con el incremento de la temperatura sugiere ademds una
reorganizacion progresiva de dichas estructuras hibridas en la interfase. Seglin Li y Liu (2024), la
temperatura constituye uno de los factores mas importantes en la adsorcion de surfactantes sobre
interfaces liquido—liquido, debido a que modifica simultineamente la concentracion de especies
adsorbidas, la organizacion molecular de la capa interfacial y la estabilidad de las estructuras
formadas en esta region. Los autores reportan que las variaciones térmicas pueden alterar la
cantidad efectiva de surfactante presente en la interfase y generar procesos de reorganizacion
molecular capaces de modificar significativamente la tension interfacial. De manera similar, Ye et
al. (2008) encontraron que la temperatura influye directamente sobre la tension interfacial en
sistemas crudo—surfactante al afectar el equilibrio de adsorcion y la disposicion molecular de las

especies tensioactivas adsorbidas.
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Figura 20.

Variacion de la tension interfacial de Nanocelulosa + CTAB con la temperatura
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Nota. Resultados experimentales obtenidos.

Bajo esta perspectiva, el incremento gradual que puede ser evidenciada en la figura 20 de
la tension interfacial registrado para el sistema Nanocelulosa + CTAB podria estar asociado a
cambios en la distribucion y organizacion del surfactante entre la superficie de la nanocelulosa, la
fase acuosa y la interfase aceite—agua. A medida que aumenta la temperatura, la mayor movilidad
molecular puede favorecer procesos de reorganizacion superficial que modifican la eficiencia de
empaquetamiento interfacial. Como consecuencia, una menor fraccion de grupos hidrofobicos
permanece orientada de manera Optima hacia la fase oleosa, reduciendo progresivamente la
capacidad del sistema para disminuir la tension interfacial.

Un aspecto particularmente relevante corresponde a la estabilizacion observada a
temperaturas cercanas a 50 °C. A partir de esta region, las variaciones de la tension interfacial se
vuelven considerablemente menores, indicando que el sistema alcanza una condicion de equilibrio
dindmico. Li y Liu (2024) sefialan que los cambios térmicos pueden conducir a configuraciones

interfaciales mas estables, en las cuales los procesos de adsorcion, desorcion y reorganizacion
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molecular tienden a balancearse, limitando modificaciones adicionales en las propiedades
interfaciales. En este sentido, la region de estabilizacién observada experimentalmente podria
indicar que las estructuras hibridas nanocelulosa—CTAB alcanzan una disposicion relativamente
estable sobre la interfase, manteniendo valores de IFT practicamente constantes pese al incremento
adicional de la temperatura.

En comparacion con la CNC sin funcionalizar, la incorporacion de CTAB produjo una
modificacion evidente del comportamiento interfacial, confirmando nuevamente la efectividad del
proceso de funcionalizacion. Sin embargo, al compararse con el CTAB puro, la reduccion de la
tension interfacial continta siendo inferior, por lo que tampoco se identifica una sinergia positiva
en términos estrictamente interfaciales. Esto sugiere que una fraccion del surfactante participa en
la estabilizacion de la estructura hibrida nanocelulosa-CTAB y deja de estar completamente
disponible para absorberse en la interfase aceite—agua. En este caso, el efecto observado puede
considerarse parcialmente aditivo, ya que la presencia conjunta de ambos componentes mantiene
una capacidad apreciable de reduccion de IFT sin superar el desempeio individual del surfactante.
No obstante, los resultados confirman que la funcionalizacion altera de manera significativa la
respuesta interfacial y térmica del sistema, evidenciando el potencial de estas formulaciones para
aplicaciones donde las condiciones de temperatura desempefian un papel importante en el
comportamiento de los agentes quimicos utilizados en procesos de recobro mejorado.

En términos generales, los resultados obtenidos evidencian que la funcionalizacion de la
nanocelulosa con surfactantes modifico significativamente el comportamiento interfacial de los
sistemas evaluados, confirmando la capacidad de generar estructuras hibridas con actividad

superficial frente al crudo pesado. Sin embargo, la incorporacion de la nanocelulosa no produjo
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una mejora en la reduccion de la tension interfacial respecto a los surfactantes evaluados de manera
individual, por lo que no se identificé un efecto sinérgico en términos estrictamente interfaciales.

Entre las formulaciones estudiadas, el sistema Nanocelulosa + CTAB present6 el mejor
desempefio, mostrando una mayor capacidad de reduccion de la tension interfacial y una respuesta
mas estable frente a las variaciones de temperatura en comparacion con Nanocelulosa + SDS.
Estos resultados sugieren que la naturaleza de las interacciones establecidas entre el surfactante y
la superficie de la nanocelulosa desempefia un papel determinante en la organizacion interfacial y,
por consiguiente, en la eficiencia del sistema.

En conjunto, los resultados permiten concluir que la funcionalizacion modifica
efectivamente las propiedades superficiales de la nanocelulosa y constituye una alternativa viable
para el disefio de sistemas hibridos orientados a aplicaciones de recobro mejorado. No obstante, la
seleccion de la formulacion 6ptima debe considerar no solo la capacidad de reduccion de la tension
interfacial, sino también la estabilidad y el comportamiento del sistema bajo las condiciones de

operacion previstas.

4.4 Analisis de estabilidad térmica de la nanocelulosa y sistemas funcionalizados a partir de
evidencia reportada en la literatura.

Con el fin de complementar la caracterizacion de los sistemas funcionalizados evaluados,
se realizd un andlisis tedrico de la estabilidad térmica reportada en literatura. Este analisis no
reemplaza una medicion experimental propia, pero permite establecer si los materiales evaluados
presentan rangos de estabilidad compatibles siendo esta una propiedad relevante debido a que
permite evaluar la integridad estructural de la nanocelulosa y de los sistemas funcionalizados bajo

diferentes condiciones de operacion en procesos de recobro mejorado de petroleo. En este sentido,
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la interpretacion se centra en tres aspectos: las temperaturas caracteristicas de degradacion, los
mecanismos fisicoquimicos asociados a cada pérdida de masa y el efecto que puede tener la
funcionalizacion con surfactantes sobre la organizacion estructural de la nanocelulosa y su

desempefio interfacial.

4.4.1 Estabilidad térmica de la nanocelulosa

La estabilidad térmica de la nanocelulosa constituye un parametro relevante para evaluar
su potencial aplicacion en sistemas destinados al recobro mejorado de petroleo, ya que permite
identificar los rangos de temperatura en los cuales el material conserva su integridad estructural y
funcional. Diversos estudios han demostrado que la respuesta térmica de la CNC estd
estrechamente relacionada con su grado de cristalinidad, el método de obtencion y la presencia de
grupos funcionales incorporados durante los procesos de extraccion y purificacion.

En el caso de la nanocelulosa obtenida a partir de fibras de palma, Khatun et al. (2023)
reportaron una estructura altamente cristalina como resultado de la eliminacion progresiva de
componentes amorfos, hemicelulosa y lignina durante las etapas de tratamiento quimico y
posterior hidrdlisis. Desde una perspectiva térmica, este comportamiento resulta favorable debido
a que las regiones cristalinas presentan un mayor orden molecular y una red mas estable de enlaces
de hidrégeno, lo que incrementa la energia necesaria para iniciar los procesos de degradacion.
Como consecuencia, la CNC exhibe una resistencia térmica superior a la observada en materiales
lignoceluldsicos sin procesar. En el contexto del presente trabajo, esta caracteristica resulta
particularmente relevante debido a que la funcionalizacion con surfactantes depende de la
disponibilidad y estabilidad de la superficie de la nanocelulosa. En consecuencia, la elevada

organizacion estructural reportada para la CNC derivada de palma constituye un indicio favorable
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para la formacion de sistemas funcionalizados capaces de mantener sus propiedades bajo
diferentes condiciones de operacion.

Complementariamente, Bellani et al. (2016) analizaron el comportamiento térmico de
nanocristales de celulosa obtenidos mediante hidrolisis acida y demostraron que la estabilidad
observada experimentalmente es una consecuencia directa de las caracteristicas estructurales del
material. Los autores describen que la degradacion térmica de la CNC ocurre unicamente cuando
el aporte energético es suficiente para superar las interacciones que mantienen organizada la
estructura cristalina, produciéndose la ruptura progresiva de enlaces glucosidicos y la posterior

despolimerizacion de las cadenas de celulosa.

Estas observaciones sugieren que la CNC consta de una base cientifica solida para los
sistemas funcionalizados evaluados en este trabajo ya que posee una estructura suficientemente
estable para soportar las condiciones experimentales empleadas, permitiendo que los cambios
observados en la tension interfacial estén asociados principalmente a fenomenos de adsorcion e

interaccion interfacial y no a procesos de degradacion térmica del material.

4.4.2 Estabilidad térmica de SDS y CTAB

La estabilidad térmica de los surfactantes constituye un aspecto relevante para evaluar la
viabilidad de sistemas funcionalizados destinados a aplicaciones EOR. De acuerdo con la
literatura, los surfactantes anionicos tipo sulfato, como el SDS, pueden presentar una menor
estabilidad térmica relativa debido a la susceptibilidad de su cabeza polar frente a procesos de
hidrolisis cuando son sometidos a condiciones severas de temperatura durante tiempos

prolongados. Por el contrario, los surfactantes cationicos de amonio cuaternario, como el CTAB,
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suelen exhibir una mayor estabilidad térmica y una menor pérdida de actividad superficial bajo
condiciones similares. Esta diferencia ha sido atribuida principalmente a la mayor estabilidad

quimica de los grupos amonio cuaternario en comparacion con los grupos sulfatos.

Segun la literatura, los procesos principales de degradacion de los surfactantes evaluados
ocurren a temperaturas considerablemente superiores a las empleadas en el presente trabajo. En
consecuencia, no se espera que las condiciones experimentales utilizadas durante los ensayos de
tension interfacial hayan generado procesos significativos de degradacion térmica. Por lo tanto,
las diferencias observadas entre los sistemas funcionalizados evaluados se atribuyen
principalmente a fenomenos de adsorcidon, reorganizacion molecular e interaccién entre los
surfactantes y la superficie de la nanocelulosa, procesos que han sido reportados previamente para

sistemas CNC—surfactante funcionalizados (An et al., 2017; Gahrooee et al., 2021).

4.4.3 Estabilidad térmica de la funcionalizacion

La estabilidad térmica de los sistemas funcionalizados no depende unicamente de las
propiedades individuales de la nanocelulosa y los surfactantes, sino también de las modificaciones
estructurales que se generan como consecuencia de su interaccion. Diversos estudios han
demostrado que la funcionalizacion de la superficie de la CNC puede alterar los mecanismos de
degradacion térmica mediante cambios en la organizacion molecular, la distribucion de cargas

superficiales y las interacciones intermoleculares presentes en el sistema.

Bellani et al. (2016) reportaron que las modificaciones superficiales realizadas sobre
nanocristales de celulosa pueden producir variaciones significativas en su comportamiento

térmico, debido a cambios en la quimica superficial y en las interacciones responsables de la
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estabilidad estructural del material. Los autores observaron que la funcionalizacién modifica la
energia requerida para iniciar los procesos de degradacion, evidenciando que la respuesta térmica

de la CNC esta estrechamente relacionada con las caracteristicas de su superficie.

En el caso especifico de sistemas funcionalizados con CTAB, An et al. (2017) demostraron
que el surfactante puede absorberse sobre la superficie de la nanocelulosa mediante interacciones
electrostaticas entre los grupos amonio cuaternario y las cargas negativas presentes en la CNC.
Esta adsorcion favorece la formacion de estructuras hibridas mas organizadas y modifica el
entorno superficial de las nanoparticulas. Desde una perspectiva térmica, este tipo de
reorganizacion puede influir en los mecanismos de transferencia de energia y en la estabilidad de

las interacciones intermoleculares responsables de la integridad estructural del sistema.

De manera complementaria, Gahrooee et al. (2021) observaron que la incorporacion de
CTAB produce cambios significativos en la microestructura de las redes CNC, identificando
comportamientos distintos por debajo y por encima de la concentracion micelar critica. Los autores
atribuyeron estas diferencias a modificaciones en la organizacion del sistema y en las interacciones
entre particulas, lo que evidencia que la presencia del surfactante puede alterar sustancialmente la
estructura desarrollada por la nanocelulosa. Aunque el estudio se enfocd en propiedades
reologicas, los resultados sugieren que estas reorganizaciones estructurales también podrian influir

en el comportamiento térmico de los sistemas funcionalizados.

En conjunto, la evidencia reportada en la literatura indica que la funcionalizacion de la
nanocelulosa genera modificaciones estructurales capaces de alterar la respuesta térmica del
material. Mas que un efecto asociado exclusivamente a la estabilidad individual de los surfactantes,

los cambios observados se relacionan con la formacion de nuevas interacciones entre la CNC y los
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agentes funcionalizantes. Esta interpretacion resulta consistente con los resultados obtenidos en el
presente trabajo, donde la funcionalizacién produjo cambios significativos en el comportamiento
interfacial de los sistemas evaluados, evidenciando que la modificacion de la superficie de la
nanocelulosa constituye un factor determinante tanto en la estabilidad estructural como en su

desempefio potencial para aplicaciones EOR.

4.5 Caracterizacion de materiales

4.5.1 Potencial Z

La gréfica de distribucion de potencial zeta para el sistema Nanocelulosa + SDS muestra
un pico principal bien definido en valores negativos, aproximadamente entre -60 y -40 mV, con
un maximo cercano a -50 mV. Esta distribucion relativamente estrecha indica que la mayoria de
las particulas posee una carga superficial negativa significativa y homogénea. Este
comportamiento es caracteristico de sistemas estabilizados por surfactantes aniénicos como el
SDS, los cuales confieren carga negativa a la superficie de la nanocelulosa. La magnitud del
potencial zeta observada sugiere una buena estabilidad coloidal, ya que valores por debajo de -30
mV suelen asociarse con repulsion electrostatica suficiente para evitar la agregacion de particulas.
Sin embargo, la ligera dispersion del pico puede indicar la presencia de algunas variaciones en la

carga superficial o interacciones parciales entre particulas.
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Figura 21.

Grafica potencial Z de sistema Nanocelulosa+SDS arrojado por equipo de medicion.
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Nota. Resultado obtenido mediante el software del equipo de medicion de potencial zeta.

La grafica de distribucion de potencial zeta del sistema Nanocelulosa + CTAB presenta un
pico estrecho y bien definido centrado en valores positivos, aproximadamente entre +20 y +50
mV, con un maximo cercano a +35 mV. Esta distribucion indica que la mayor parte de las
particulas posee una carga superficial positiva homogénea, lo cual es consistente con la adsorcion
del surfactante cationico CTAB sobre la superficie de la nanocelulosa. La magnitud del potencial
zeta, superior a +30 mV, sugiere una alta estabilidad coloidal, ya que existe una fuerte repulsion
electrostatica entre particulas que evita su agregacion. Ademas, la estrechez del pico evidencia una
dispersion uniforme de la carga, lo que refleja un sistema altamente homogéneo y bien
estabilizado. En conjunto, estos resultados confirman que el CTAB no solo modifica la naturaleza
de la carga superficial, sino que también mejora significativamente la estabilidad del sistema

coloidal de nanocelulosa.
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Figura 22.

Grafica potencial Z de sistema Nanocelulosa+CTAB arrojado por equipo de medicion.
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Nota. Resultado obtenido mediante el software del equipo de medicion de potencial zeta.

4.5.2 Dispersion DLS

La grafica de distribucién de tamano para el sistema Nanocelulosa + SDS presenta un
comportamiento bimodal, evidenciado por la presencia de dos picos diferenciados. El pico
principal se ubica aproximadamente en el rango de 80 a 150 nm, lo que indica que una fraccion
importante de las particulas se encuentra en una escala nanométrica relativamente bien dispersa.
Sin embargo, se observa un segundo pico de menor intensidad en tamafios mucho mayores,
alrededor de 4000 a 6000 nm, lo que sugiere la existencia de agregados o floculos en el sistema.
Este comportamiento indica que, aunque el SDS actlia como agente dispersante promoviendo
cierta estabilidad mediante repulsion electrostatica, no es completamente eficaz para evitar la
aglomeracion total de las particulas de nanocelulosa. En consecuencia, el sistema presenta una

dispersion moderada con evidencia de heterogeneidad en el tamafio de particula.
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Figura 23.

Grafica distribucion de particulas de sistema Nanocelulosa+SDS arrojado por equipo de medicion.
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Nota. Resultado obtenido mediante el software del equipo de medicion de DLS.

Por otro lado, la grafica correspondiente al sistema Nanocelulosa + CTAB muestra una
distribucién monomodal bien definida, con un tnico pico estrecho localizado aproximadamente
entre 4 y 8 nm y con una intensidad considerablemente alta. Este comportamiento refleja un
sistema altamente homogéneo, donde la mayoria de las particulas presenta tamafios muy pequefios
y uniformes, sin evidencia de poblaciones secundarias o agregados de mayor tamafio. La ausencia
de picos adicionales indica que el CTAB ejerce una estabilizacion coloidal més eficiente,
probablemente debido a interacciones electrostaticas favorables entre el surfactante catidonico y la
superficie de la nanocelulosa. Como resultado, se obtiene una dispersion mas estable, con mejor
control del tamafio de particula y menor tendencia a la agregacion comparado con el sistema que

contiene SDS.
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Figura 24.

Grafica distribucion de particulas de sistema Nanocelulosa+CTAB arrojado por equipo de medicion.
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Nota. Resultado obtenido mediante el software del equipo de medicion de DLS.

4.5.3 Andlisis FTIR de la CNC

La literatura reporta que el espectro FTIR de la nanocelulosa cristalina presenta un conjunto
de bandas caracteristicas asociadas a la estructura quimica de la celulosa. Khatun et al. (2023) y
Bellani et al. (2016) describen una banda ancha en la regién de 3300-3400 cm™, correspondiente
al estiramiento de los grupos hidroxilo (O—H), asi como una seial alrededor de 2890 cm™,
atribuida al estiramiento de los enlaces C—H presentes en las unidades de glucosa. Estas bandas

son consideradas representativas de la estructura basica de la nanocelulosa.

Asimismo, ambos estudios reportan que en el intervalo comprendido entre 1160 y 1030
cm' se localizan las bandas asociadas a las vibraciones de los enlaces C-O-C y C-O,
caracteristicos de la estructura polisacaridica de la celulosa. De igual forma, alrededor de 1430
cm' se identifica una banda correspondiente a la deformacion de los grupos CHz, mientras que
una sefial cercana a 897 cm™! se atribuye al enlace B-glucosidico, considerado una de las bandas

mas representativas de la celulosa cristalina.
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Con base en estas asignaciones espectroscopicas reportadas en la literatura, es posible
establecer un patron de referencia para la identificacion de los grupos funcionales caracteristicos
de la nanocelulosa. En este sentido, el espectro FTIR obtenido experimentalmente en la presente
investigacion serd analizado mediante la comparacion de las posiciones e intensidades de las
bandas observadas con las reportadas por Khatun et al. (2023) y Bellani et al. (2016). Este analisis
permitira verificar la correspondencia entre el material sintetizado y la estructura caracteristica de
la nanocelulosa cristalina, proporcionando una base para la posterior interpretacion de los sistemas

funcionalizados con surfactantes.

En este contexto, las bandas reportadas por Khatun et al. (2023) y Bellani et al. (2016)
constituyen el referente para la interpretacion del espectro FTIR de la nanocelulosa cristalina. A
partir de estas asignaciones es posible contrastar los resultados experimentales obtenidos en la
presente investigacion con el comportamiento espectroscopico reportado para este material. La
Figura 25 presenta el espectro FTIR obtenido para la nanocelulosa cristalina, el cual sera analizado
mediante la identificacién de las bandas caracteristicas y su correspondencia con los grupos

funcionales descritos en la literatura.
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Figura 25.

Espectro FTIR del sistema CNC.

Espectro FTIR CNC
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Nota. Resultados experimentales obtenidos.

El espectro presentado contiene picos en posicion e intensidad relativa los cuales coinciden
con las referencias académicas analizadas anteriormente. En la region de 3300-3400 cm™ se
observa una banda ancha correspondiente a los grupos O-H, cuya amplitud refleja la fuerte
presencia de enlaces de hidrogeno tipicos de la estructura celuldsica. Cerca de 2900 cm™ aparece
una sefal definida y de mayor intensidad que la anterior, asociada a los grupos C—H, propia de la
cadena de glucosa que conforma la celulosa.

Alrededor de 1430 cm™! se observa una senal de menor intensidad, vinculada a la
deformacion de los grupos CH2. Aunque no es una banda dominante, su presencia refuerza la
identificacion de la estructura caracteristica de la celulosa. La zona comprendida entre 1160y 1030
cm' concentra las bandas de mayor intensidad de todo el espectro, con valores de absorbancia

cercanos a 0.35-0.36. Esta region corresponde a las vibraciones de los enlaces C—O-C y C-0O,
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propios del esqueleto polisacaridico, y su elevada intensidad indica una estructura bien definida,
sin sefales de degradacidén o contaminacion significativa del material.

En conjunto, los resultados obtenidos coinciden con lo descrito en la literatura académica
especializada, lo cual constituye un resultado positivo para la caracterizacion del material,

sentando una base solida para el analisis posterior de los sistemas funcionalizados con surfactantes.

4.5.4 Analisis FTIR del sistema CNC-CTAB

El espectro FTIR obtenido para el sistema CNC-CTAB presenta diversas bandas
caracteristicas que, al ser comparadas con la literatura, permiten confirmar la presencia del
surfactante y su interaccion con la nanocelulosa cristalina. En la Tabla 6 se recopilan las principales
bandas FTIR reportadas para el CTAB, las cuales constituyen una referencia fundamental para la
identificacion de este surfactante y para el andlisis de sus posibles interacciones con materiales

celuldsicos funcionalizados.

Tabla 5.

Bandas FTIR caracteristicas reportadas para CTAB

Nimero de onda (cm™) Asignacion reportada
Estiramiento asimétrico de grupos CH> de la cadena
2918 !
hidrocarbonada
Estiramiento simétrico de grupos CH> de la cadena
2849 .
hidrocarbonada
Deformacion asimétrica del grupo amonio cuaternario
1480-1487 N*(CHs)3
1396 Deformacion simétrica del grupo amonio cuaternario
N*(CH3)3
912 Vibracion asociada al enlace C—N del grupo amonio

cuaternario
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Nota. Adaptado de Viana (2008) y Campbell et al. (2004

En primer lugar, se identifican bandas en la region de 2917-2918 cm™ y 2848-2850 cm™,
las cuales coinciden con los estiramientos asimétrico y simétrico de los grupos metileno (—CHz-),
respectivamente. Estas sefiales son reportadas en la literatura como caracteristicas de las cadenas
hidrocarbonadas del CTAB (Viana, 2008). La coincidencia entre los valores experimentales y los
reportados confirma la presencia de largas cadenas alifaticas en el sistema, asociadas a la estructura
hidrofébica del surfactante.

Estos resultados son consistentes con lo reportado por Campbell et al. (2004), quienes
indican que las bandas correspondientes a los grupos CHz no solo permiten identificar la presencia
del CTAB, sino también evaluar su comportamiento en superficies. En particular, el aumento de
la intensidad de estas bandas esta relacionado con procesos de adsorcion y organizacion molecular
del surfactante. En el presente caso, la clara definicion de estas bandas sugiere que el CTAB no se
encuentra libre en solucion, sino que esté interactuando con la superficie de la nanocelulosa.

Por otra parte, en la region de 1458—1485 cm™! se observa una banda que corresponde a la
deformacion asimétrica del grupo amonio cuaternario N*(CHs) 3, en concordancia con lo reportado
en el intervalo de 1480—-1487 cm™ en la literatura. Asimismo, se identifica una sefial en torno a
1390-1400 cm™, atribuida a la deformacion simétrica de este mismo grupo funcional. La presencia
simultdnea de estas bandas constituye una evidencia clara de la existencia del grupo cargado
positivamente caracteristico del CTAB.

De acuerdo con Viana (2008), las bandas en la region de deformacion de los grupos CHz y
del grupo amonio cuaternario son indicativas del grado de organizacién molecular del surfactante.
En particular, la definicion de sefales en el intervalo de 1462—1472 cm™ se asocia con una mayor

organizacion de las cadenas hidrocarbonadas en conformaciones tipo trans. En este sentido, la
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presencia bien definida de la banda observada en esta region sugiere un cierto grado de
ordenamiento de las moléculas de CTAB sobre la superficie del CNC, posiblemente debido a
interacciones intermoleculares y efectos de empaquetamiento.

Adicionalmente, se observa una banda en la region de 900920 cm™, la cual coincide con
la sefal reportada alrededor de 912 cm™, asociada a vibraciones del enlace C—N del grupo amonio
cuaternario. Esta sefal refuerza la identificacion del CTAB, ya que complementa la informacion
obtenida a partir de las bandas de CH: y del grupo N*(CH3) 5. La presencia simultanea de estas tres
contribuciones espectrales (CH2, N* y C—N) constituye una evidencia sdlida de la incorporacion
del surfactante en el sistema.

En conjunto, la correspondencia entre las bandas experimentales (Ver Figura 26) y las
reportadas en la literatura permite no solo confirmar la presencia del CTAB, sino también inferir

su interaccion con la nanocelulosa cristalina.

Figura 26.

Espectro FTIR del sistema CNC-CTAB.

Espectro FTIR CNC+CTAR

=)

~ a0 %00 1300 100 3400 2900 3420 00

Nota. Resultados experimentales obtenidos.
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Al comparar estos resultados con el espectro FTIR de la nanocelulosa sola (CNC), se
observa que las bandas caracteristicas de la celulosa —como la banda ancha de —OH en 3300—
3400 cm™, las vibraciones C—H alrededor de 2900 cm™, y las sefiales en la region 10001150 cm™
asociadas a enlaces C—O—C, asi como la banda cercana a ~897 cm™ correspondiente al enlace
B-glicosidico— se mantienen presentes en el sistema funcionalizado.

Sin embargo, las bandas correspondientes al grupo amonio cuaternario y a las cadenas
hidrocarbonadas del CTAB no aparecen en la CNC pura, lo cual confirma que dichas sefales son
atribuibles exclusivamente al surfactante. Esto evidencia que la modificacion ocurre
principalmente por adsorcion superficial del CTAB sobre la nanocelulosa, sin alterar la estructura
quimica fundamental del material.

Por lo tanto, los resultados obtenidos evidencian la formacion de un sistema CNC-CTAB,
en el cual el surfactante no solo estd presente, sino que presenta un cierto grado de organizacion
sobre la superficie del material, lo que podria influir en sus propiedades fisicoquimicas y en su
comportamiento en aplicaciones posteriores.

Para nuestro proyecto, el espectro FTIR presenta bandas en 2918 y 2849 cm™
correspondientes a los estiramientos asimétrico y simétrico de los grupos metileno (—-CH>-),

evidenciando la presencia de cadenas hidrocarbonadas del surfactante CTAB.

4.5.5 Analisis FTIR del sistema CNC-SDS

La caracterizacion espectroscopica del dodecil sulfato de sodio (SDS) ha sido ampliamente
reportada en la literatura debido a la importancia de este surfactante en sistemas coloidales y

formulaciones basadas en autoensamblaje molecular. Diversos estudios han identificado bandas
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caracteristicas asociadas tanto a la cadena hidrocarbonada como al grupo sulfato presente en la

molécula, las cuales constituyen una referencia para su identificacion mediante FTIR.

Gaikar y Padalkar (2008) reportaron bandas localizadas alrededor de 2924 y 2853 cm™,
asociadas a vibraciones de los grupos metileno (CH:) de la cadena alquilica del surfactante. Los
autores observaron ademas que estas sefiales pueden presentar ligeros desplazamientos cuando se
modifican las interacciones entre moléculas de surfactante, evidenciando cambios en la

organizacion estructural de los agregados formados en solucion.

De manera complementaria, Viana (2008) recopilé y analizé las principales bandas
espectroscopicas asociadas al SDS, reportando sefales caracteristicas en regiones cercanas a 1249,
1219 y 1064 cm™ atribuidas al grupo sulfato (OSOs"), correspondiente a la cabeza polar de la
molécula. Adicionalmente, se identificaron bandas proéximas a 974 y 955 cm™ relacionadas con

interacciones de la cabeza polar y cambios conformacionales de las cadenas aliféticas.

En conjunto, las bandas asociadas a la region hidrocarbonada y al grupo sulfato constituyen
una huella espectroscopica caracteristica del SDS. Por esta razén, dichas sefales son utilizadas
como referencia para la identificacion del surfactante y para el analisis de posibles modificaciones
en su entorno quimico cuando participa en sistemas multicomponente o formulaciones

funcionalizadas.
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Tabla 6.

Bandas FTIR caracteristicas reportadas para SDS

Nimero de onda (cm™) Asignacion reportada

2924 Vibraciones de grupos metileno (CH>) de la cadena
hidrocarbonada

2853 Vibraciones de grupos metileno (CH>) de la cadena
hidrocarbonada

1249 Vibraciones asociadas al grupo sulfato (OSO3")

1219 Vibraciones asociadas al grupo sulfato (OSO3")

1064 Estiramiento simétrico del grupo sulfato (OSO3")

974 Sefiales asociadas a la cabeza polar del surfactante

955 Conformaciones de la cadena alifatica

Nota. Adaptado de Gaikar y Padalkar (2008) y Viana (2008).

En el espectro FTIR del sistema CNC-SDS especificado por la literatura, se evidencian
sefiales en 2924 y 2853 cm™! asociadas a los grupos metileno (CH2), confirmando la presencia de
la cadena hidrocarbonada del surfactante. Asimismo, se identifican bandas en la region de 1240—
1210 cm ™' y alrededor de 1060 cm™, correspondientes a las vibraciones del grupo sulfato (OSOs"),

caracteristicas del SDS y ausentes en la nanocelulosa pura.

Adicionalmente, las sefiales cercanas a ~970-950 cm™ refuerzan la presencia del
surfactante, ya que se asocian con vibraciones relacionadas con la cabeza polar del SDS y su

interaccion con el entorno.

Al comparar estos resultados con nuestro espectro de la CNC sola, se observa que las
bandas caracteristicas de la celulosa incluyendo las vibraciones de —OH (~3300 cm™), C—H (~2900

cm'), C—O-C (1000-1150 cm™) y el enlace B-glicosidico (~897 cm™") se mantienen presentes en
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el sistema. Esto indica que la estructura fundamental de la nanocelulosa no se ve alterada por la

incorporacion del surfactante.

No obstante, la apariciéon de nuevas bandas asociadas al grupo sulfato y a la cadena
alquilica del SDS, las cuales no se encuentran en el espectro de la CNC pura, confirma la
incorporacion del surfactante en el sistema. Estas diferencias evidencian que el SDS interactiia con
la superficie de la nanocelulosa, probablemente mediante interacciones electrostaticas entre los

grupos funcionales del CNC y la cabeza polar anidnica del surfactante.

En conjunto, la comparacion con la nanocelulosa sola demuestra que el sistema CNC-SDS
corresponde a una modificacion superficial, en la cual el surfactante se adsorbe sobre el material
sin producir cambios estructurales significativos en la red celuldsica. Esto sugiere que el SDS
puede influir en las propiedades superficiales y en el comportamiento coloidal del material,

manteniendo intacta su estructura quimica base.

4.6 Comportamiento reologico

Con el fin de comprender el efecto de la funcionalizacion de la nanocelulosa con CTAB
sobre el comportamiento del sistema, se realizé un analisis reoldgico basado en la interpretacion
de curvas reportadas en literatura cientifica especializada, tomando como referencia principal el
estudio desarrollado por Gahrooee et al. (2021). Este estudio presenta el comportamiento reologico
de las suspensiones de nanocelulosa funcionalizadas con diferentes concentraciones de CTAB
mediante dos secuencias de medicion: Low-to-High (L-H), donde la velocidad de corte aumenta
progresivamente (Figura 27), y High-to-Low (H-L), en la que la medicion se realiza en sentido
inverso, disminuyendo la velocidad de corte (Figura 28). La comparacion entre ambos barridos

permite evaluar la respuesta del material frente a diferentes historias de deformacion. En ambas
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figuras, la serie identificada con 0 ppm de CTAB (puntos negros) corresponde a la suspension de
nanocelulosa sin surfactante y constituye la condicion de referencia, mientras que las demas curvas
representan la suspension de CNC funcionalizada con concentraciones crecientes de CTAB, desde
73 hasta 729 ppm.

Figura 27.

Comportamiento reologico del sistema CNC—CTAB. Barrido de baja a alta velocidad de corte (L-H).
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Figura 28.

Comportamiento reologico del sistema CNC—CTAB. Barrido de alta a baja velocidad de corte (H-L
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Nota. Adaptado de Gahrooee et al. (2021).

La suspension de nanocelulosa sin adicion de CTAB presenta un comportamiento
pseudoplastico, evidenciado por la disminucion de la viscosidad a medida que aumenta la
velocidad de corte. De acuerdo con Gahrooee et al. (2021), este comportamiento es caracteristico
de las suspensiones de nanocristales de celulosa, ya que las interacciones entre las particulas
generan una estructura fisica que se reorganiza bajo cizalla, permitiendo que los nanocristales se
orienten en la direccion del flujo y disminuyan progresivamente la resistencia al movimiento. En
consecuencia, aunque la CNC por si sola ya presenta respuesta reoldgica, la magnitud de la
viscosidad es considerablemente menor que la alcanzada después de la funcionalizacion.

Al incorporar CTAB, la respuesta reologica de la suspension cambia de forma significativa.

A medida que aumenta la concentracion de surfactante, desde 73 hasta 729 ppm, todas las curvas



EVALUACION DE NANOCELULOSA FUNCIONALIZADA 121

se desplazan hacia valores de viscosidad cada vez mayores, especialmente a bajas velocidades de
corte. Segiin Gahrooee et al. (2021), este incremento se debe a que el CTAB favorece la formacion
de una red estructural entre los nanocristales de celulosa, fortaleciendo las interacciones entre
particulas y aumentando la resistencia del sistema al flujo. Este comportamiento contrasta con el
esperado para el CTAB sin nanocelulosa, el cual presenta un comportamiento practicamente
Newtoniano, caracterizado por una viscosidad cercana a la del agua y con variaciones minimas
frente al incremento de la velocidad de corte. En estas condiciones, la representacion de la
viscosidad en funcién de la velocidad de deformacion corresponde a una curva practicamente
horizontal, indicando que el surfactante por si solo no aporta un comportamiento reolégico
significativo.

En conjunto, los resultados demuestran que la funcionalizacion de la CNC con CTAB
transforma una suspension coloidal con comportamiento pseudoplastico moderado en un sistema
con una respuesta reolégica mucho mdas pronunciada. Mientras que la nanocelulosa sin
funcionalizar presenta una estructura que se reorganiza bajo cizallay el CTAB por si solo mantiene
un comportamiento esencialmente Newtoniano, la combinacion de ambos genera una red
estructural capaz de incrementar considerablemente la viscosidad y de conferir al sistema
propiedades propias de un fluido con comportamiento polimérico. Esta modificacion reoldgica
resulta particularmente relevante para aplicaciones de recuperacion mejorada de petrdleo, ya que
un sistema con mayor viscosidad y comportamiento no Newtoniano puede favorecer el control de
movilidad del fluido inyectado sin perder la capacidad del surfactante para reducir la tension

interfacial (Raeisi Gahrooee et al., 2021).
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5. Conclusiones

Bajo este criterio, el valor de tension interfacial obtenido para el sistema crudo—agua se
compard con resultados experimentales reportados para sistemas petréleo—agua sin tratamiento
quimico. Fan y Buckley (2005) evaluaron 41 crudos de diferentes caracteristicas frente a distintas
fases acuosas, y reportaron, para condiciones cercanas a la neutralidad (pH = 6), tensiones
interfaciales comprendidas aproximadamente entre 10 y 30 mN/m, evidenciando que la
composicion quimica del petréleo genera diferencias apreciables en la respuesta interfacial.
Perles, Guersoni y Bannwart (2018) midieron la tension interfacial de un sistema crudo liviano—
agua a temperaturas entre 30 y 60 °C. Sus resultados muestran valores iniciales de IFT en el orden
de 18 a 21 mN/m, que decaen con el tiempo hasta alcanzar valores de equilibrio de
aproximadamente 14 a 15 mN/m para las temperaturas de 30, 40 y 50 °C, y de aproximadamente
11.5 a 12 mN/m para 60 °C. En conjunto, estos antecedentes muestran que el valor de 32 mN/m
obtenido en el presente trabajo se encuentra dentro del intervalo reportado para sistemas crudo—
agua sin aditivos y se ubica entre los valores mas altos observados para este tipo de sistemas, lo
que permite interpretar el sistema blanco como una condicidn inicial de elevada tension interfacial.
Esta condicion fue relevante para tomar como referencia experimental bajo la cual se evalud la
capacidad de la nanocelulosa funcionalizada con SDS y CTAB y los surfactantes en estado puro a
las distintas concentraciones para modificar el comportamiento interfacial del sistema petroleo—

agua.

La nanocelulosa sin funcionalizar present6 una capacidad limitada para reducir la tension
interfacial, alcanzando un valor minimo de 20,4 mN/m a 300 ppm, equivalente a una reduccién

del 36,13% respecto al sistema blanco. En contraste, los surfactantes idnicos mostraron una mayor
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eficiencia, obteniéndose reducciones del 82,2% para el SDS a 700 ppm (5,7 mN/m) y del 99,3%
para el CTAB a 300 ppm (0,22 mN/m), ambas con respecto al blanco.
Estos resultados permitieron establecer el siguiente orden de desempefio:

CTAB > SDS > nanocelulosa.

A partir del andlisis de concentracion se identificaron como 6ptimas 300 ppm para la
nanocelulosa, 700 ppm para el SDS y 300 ppm para el CTAB. Aunque para el SDS se observaron
reducciones adicionales de la tension interfacial a concentraciones superiores, estas no
representaron mejoras sustanciales frente al aumento en la concentracion requerida, por lo que 700
ppm se considerd la condiciéon mas favorable desde una perspectiva de eficiencia técnica y
potencial aplicacion a escala de campo. Asimismo, incrementos de concentracion por encima de

los valores Optimos no generaron mejoras proporcionales, lo que refuerza esta decision.

La combinacion de las técnicas de gota colgante y gota giratoria fue fundamental para la
caracterizacion completa de la tension interfacial de los sistemas evaluados. La técnica de gota
colgante permitio medir el sistema blanco crudo—agua y las formulaciones de menor actividad
interfacial, mientras que la gota giratoria fue indispensable para la evaluacion de sistemas capaces
de alcanzar tensiones interfaciales muy bajas. En particular, no fue posible realizar mediciones
mediante gota colgante para SDS a 1000 ppm ni para CTAB desde 100 ppm, por lo que fue
necesario recurrir a la gota giratoria. Gracias a esta técnica se determinaron valores minimos de
tension interfacial de 3,73 mN/m para el SDS con gota colgante y de 0,22 mN/m para el CTAB a
partir del equipo de gota giratoria, resultados que no habrian podido obtenerse utilizando

unicamente un solo método. Esto demuestra que ambos equipos son complementarios, ya que
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permiten abarcar un rango mas amplio de tensiones interfaciales y obtener una caracterizacion mas

robusta del comportamiento de surfactantes y sistemas hibridos.

Por parte de los resultados obtenidos a partir de la funcionalizacion de la nanocelulosa con
SDS, se identifico que el sistema permiti6 reducir significativamente la tension interfacial,
alcanzando un valor de estabilizacion cercano a 1.54 mN/m, inferior al registrado para el SDS puro
a 700 ppm (5.7 mN/m). Estos resultados evidencian que la incorporacion del surfactante modificd
efectivamente las propiedades interfaciales de la nanocelulosa y mejor6 su desempefio en
comparacion con el surfactante evaluado individualmente. De acuerdo con la literatura expuesta
en el analisis de resultados, este comportamiento podria estar asociado a interacciones entre el
SDS y la superficie de la nanocelulosa, las cuales alteran la distribucion del surfactante dentro del

sistema.

La funcionalizacion de la nanocelulosa con CTAB permitio obtener tensiones interfaciales
bajas y estables, alcanzando valores cercanos a 0,66 mN/m. Aunque este resultado es superior al
obtenido con el CTAB en estado puro (0,22 mN/m), la diferencia no es lo suficientemente amplia
como para descartar su aplicacion practica. Los resultados sugieren que las interacciones entre la
nanocelulosa y el surfactante modifican la distribucion y organizacion del CTAB en la interfase,
especialmente con el aumento de la temperatura, dando lugar a procesos de reorganizacion
molecular y estabilizacion del sistema. En términos de aplicacion, la formulacion funcionalizada
representa una alternativa viable, ya que permite mantener una reduccion significativa de la tension

interfacial empleando un sistema hibrido, lo que podria disminuir la necesidad de utilizar grandes
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volimenes de surfactante libre y contribuir a una implementacién mas favorable a escala de

campo.

La funcionalizacién de la nanocelulosa modificd de manera diferente el desempefio de los
surfactantes evaluados. En el caso del SDS, la incorporacion de nanocelulosa mejoro la reduccion
de la tension interfacial, pasando de 5,7 mN/m para el surfactante puro a 1,54 mN/m para el sistema
funcionalizado, lo que corresponde a reducciones del 82,2% y 95,2%, respectivamente, con
respecto al sistema blanco. Por su parte, el CTAB en estado puro present6 el mejor desempeio
interfacial de todas las formulaciones evaluadas, alcanzando una tension interfacial de 0,22 mN/m,
equivalente a una reduccion del 99,3%. Tras la funcionalizacién con nanocelulosa, este valor
aumento a 0,66 mN/m, manteniendo una reduccion del 97,9% respecto al blanco. Aunque la
funcionalizacién con CTAB implic6 una ligera pérdida de eficiencia interfacial, la diferencia
obtenida frente al surfactante puro fue relativamente baja, conservando valores de tension
interfacial suficientemente reducidos para considerar a la formulacion hibrida como una alternativa
de interés. No obstante, la seleccion de una formulacion para aplicaciones EOR no debe basarse
exclusivamente en la reduccion de la tension interfacial deben evaluarse diversos aspectos técnicos

y econdmicos antes de establecer su aplicabilidad.

La evaluacion de la concentracion evidencié comportamientos diferenciados entre los
surfactantes estudiados. Para el SDS, la tension interfacial disminuyo progresivamente de 15,10 a
3,73 mN/m en el intervalo de 100 a 900 ppm; sin embargo, no fue posible identificar
experimentalmente su concentracion micelar critica debido a la ausencia de una region de

estabilizacion. Al contrastar estos resultados con los valores reportados en la literatura y discutidos
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en el analisis de resultados, se observa que las concentraciones evaluadas fueron inferiores al rango
donde normalmente se reporta la CMC del SDS, lo que explica la tendencia descendente observada
en toda la curva. Por el contrario, el CTAB presentd una disminucion abrupta de la tension
interfacial en 200 - 300 ppm, seguida de una estabilizacion relativa a concentraciones superiores,
permitiendo identificar su concentracion micelar critica dentro del intervalo estudiado. Este
comportamiento fue consistente con los valores de CMC reportados en la literatura, los cuales se

encuentran proximos al rango en el que se observd la transicion experimental.

La caracterizacion fisicoquimica de los materiales permitido confirmar la formaciéon y
estabilidad de los sistemas funcionalizados con surfactantes mediante resultados complementarios
obtenidos por potencial zeta, DLS y FTIR. El andlisis de potencial zeta evidencié que tanto el
sistema CNC—SDS como el CNC—CTAB presentaron valores de carga superficial superiores a +30
mV, indicando una adecuada estabilidad coloidal y una baja tendencia a la agregacion de
particulas. Estos resultados fueron consistentes con el analisis de DLS, donde el sistema
funcionalizado con CTAB mostr6 una distribucion monomodal estrecha y homogénea, sin
evidencia de poblaciones secundarias o aglomerados de gran tamafio, lo que confirma una
dispersion uniforme y una funcionalizacion efectiva de la nanocelulosa. Por su parte, el sistema
CNC-SDS presentd una distribucion bimodal, evidenciando una mayor heterogeneidad y la
presencia de algunos agregados. Asimismo, el anélisis FTIR confirmd la estructura caracteristica
de la nanocelulosa cristalina y, simultdneamente, verifico la incorporacion del CTAB mediante la
identificacion de las bandas correspondientes a sus cadenas hidrocarbonadas y al grupo amonio
cuaternario, las cuales coexistieron con las bandas caracteristicas de la celulosa sin evidenciar

alteraciones en su estructura quimica fundamental. En conjunto, la concordancia entre las técnicas
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de potencial zeta, DLS y FTIR demuestra que la funcionalizacién de la nanocelulosa se llevé a
cabo de manera satisfactoria, obteniéndose un sistema estable, homogéneo y con evidencias claras
de la interaccidon entre ambos componentes, proporcionando una base solida para interpretar el

comportamiento interfacial y reoldgico observado en las formulaciones evaluadas

La interpretacion reologica basada en la literatura evidencio que la funcionalizacion de la
nanocelulosa con CTAB modifica significativamente la respuesta del sistema frente a la velocidad
de corte. Mientras la suspension de nanocelulosa sin funcionalizar presentd un comportamiento
pseudopléstico asociado a la reorganizacion de su estructura coloidal bajo cizalla, la incorporacion
progresiva de CTAB increment6 notablemente la viscosidad, especialmente a bajas velocidades
de corte, como consecuencia del fortalecimiento de la red estructural formada entre los
nanocristales de celulosa. En contraste, el CTAB en estado puro presenta un comportamiento
practicamente Newtoniano, caracterizado por una viscosidad casi constante y una variacion
minima con la velocidad de deformacién. Esto permite concluir que el comportamiento reoldgico
observado no corresponde a una propiedad inherente del surfactante, sino que surge de la

interaccion entre el CTAB y la nanocelulosa.
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Apéndices
Apéndice 1. Fotografia experimental
Apéndice A.

Muestra instalada y operando en el equipo de gota giratoria.

Apéndice B.

Muestra instalada y operando en el equipo de gota colgante.
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Apéndice C.

Medicion de la muestra mediante sistema de gota colgante.

Apéndice D.

Solucion en ultrasonido.
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Apéndice 2. Materias primas y materiales utilizados
Apéndice E.

Cristales de nanocelulosa (CNC).

Apéndice F.

Bromuro de cetiltrimetilamonio (CTAB).
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Apéndice 3. Preparacion y almacenamiento de las soluciones madre y dispersiones
Apéndice G.

Solucion madre de CNC a 3000 ppm preparada.

Apéndice H.

Solucion madre de CTAB a 3000 ppm preparada.
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Apéndice I.

Solucion madre de SDS a 3000 ppm preparada.

TANIA KARINA TRIANA
23/07/2024

Apéndice J.
Dispersiones de nanocelulosa cristalina (CNC) preparadas a diferentes concentraciones para medir

tension interfacial.
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Apéndice 4. Datos experimentales de densidad medida de nanocelulosa, SDS y CTAB.
Apéndice K.

Cdlculo de densidad para la Nanocelulosa.

Peso inicial vacio (g) Peso final (g) Pr— Py; () Densidad (g/mL)
14,6172 19,7344 51172 0,995564202
14,6172 19,7349 51177 0,995661479
14,6172 19,7367 5,1195 0,996011673
14,6172 19,7386 5,1214 0,996381323
14,6172 19,7380 5,1208 0,996264591
14,6172 19,7372 5,1200 0,996108949
14,6172 19,7398 5,1226 0,996614786
14,6172 19,7393 5,1221 0,99651751
14,6172 19,7370 5,1198 0,996070039
14,6172 19,7372 5,1200 0,996108949

Apéndice L.

Calculo de densidad para el surfactante SDS.

Peso inicial vacio (g) Peso final (g) Pr— P,; (g) Densidad (g/mL)
14,6198 19,7484 5,1286 0,997782101
14,6188 19,7484 5,1296 0,997976654
14,6186 19,7382 5,1196 0,996031128
14,6187 19,7391 5,1204 0,99618677
14,6194 19,7426 5,1232 0,996731518
14,6190 19,7354 5,1164 0,99540856
14,6188 19,7368 5,1180 0,995719844
14,6193 19,7379 5,1186 0,995836576
14,6219 19,7373 5,1154 0,995214008

14,6183 19,7373 5,1190 0,995914397
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Apéndice M.

Cdlculo de densidad para el surfactante CTAB.

Peso inicial vacio (g) Peso final (g) Py — Py (g) Densidad (g/mL)
14,6197 19,6960 5,0763 0,987607004
14,6199 19,7305 5,1106 0,994280156
14,6179 19,7365 5,1186 0,995836576
14,6180 19,7379 5,1199 0,996089494
14,6177 19,7428 5,1251 0,997101167
14,6186 19,7375 5,1189 0,995894942
14,6184 19,7336 5,1152 0,995175097
14,6185 19,7364 5,1179 0,995700389
14,6198 19,7368 5,1170 0,995525292
14,6193 19,7401 5,1208 0,996264591

Apéndice 5. Diseiio experimental y niveles de concentracion evaluados para los
sistemas estudiados
Apéndice N.

Numero de concentraciones evaluadas para cada sistema experimental.

. Numero de
Sistema evaluado .
concentraciones
Nanocelulosa 10
SDS 10
CTAB 10

Total de
tratamientos 30
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Apéndice O.

Factores y niveles de concentracion evaluados durante el diserio experimental.

Factor Simbolo Niveles evaluados
Concentracion de CNC 100, 200, 300, 400, 500, 600,
nanocelulosa (ppm) 700, 800, 900 y 1000
Concentracion de SDS DS 100, 200, 300, 400, 500, 600,
(ppm) 700, 800, 900 y 1000
Concentracion de CTAB 100, 200, 300, 400, 500, 600,
CTAB (ppm) 700, 800, 900 y 1000

Apéndice 6. Resumen de tratamientos experimentales y condiciones seleccionadas para
la funcionalizacion de la nanocelulosa.
Apéndice P.

Seleccion de concentraciones optimas de los sistemas evaluados.

Sustancia Concentracion optima Tension interfacial
seleccionada (ppm) obtenida (mN/m)
Nanocelulosa 300 12,17
SDS 700 5,70
CTAB 300 0,255
Apéndice Q.

Composicion de los sistemas funcionalizados evaluados (CNC-SDS y CNC-CTAB).

. . ey Nanocelulosa Concentracion de
Funcionalizacion Surfactante
(ppm) surfactante (ppm)
F-1 300 SDS 700

F-2 300 CTAB 300
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Apéndice R.

Distribucion de las etapas y tratamientos del disefio experimental.

. . Numero de
Etapa Especificaciones tratamientos
Evaluacion de Determinar efecto de 10
nanocelulosa concentracion sobre la IFT
Determinar efecto de
Evaluacion de SDS concentracion sobre la IFT y 10
estimar CMC
Determinar efecto de
Evaluacién de CTAB concentracion sobre la [FT y 10
estimar CMC
Sistemas funcionalizados Evaluar efecto de 1
CNC-SDS funcionalizacion
Sistemas funcionalizados Evaluar efecto de |
CNC-CTAB funcionalizacion

Total experimental

32 tratamientos

Apéndice S.

Técnicas de caracterizacion aplicadas a cada ensayo.

Ensayo Densidad  IFT DLS Potencial Z FTIR

Nanocelulosa
SDS
CTAB
CNC + SDS
CNC + CTAB

X

X
X
X
X

KK KK
ol

X X
X X




